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1. mTRODUCTIONGENERALE 

Les traitements de surface des pièces mécaniques sont de plus en plus utilisés. Ils permettent 

la modification des caractéristiques surfaciques du matériau pour optimiser son application. 

C'est ainsi que le grenaillage est utilisé pour son aspect bénéfique en fatigue ; le chromage dur 

permet d'augmenter la résistance à l'usure d'un matériau, la galvanisation augmente la 

résistance à la corrosion des aciers. Rendre ces propriétés homogènes au sein du matériau 

serait d'un coût excessif sinon impossible. Ces traitements permettent aussi aux pièces de 

remplir des fonctions antagonistes telles que de posséder une ductilité à coeur et une bonne 

résistance à l'usure. Parmi l'ensemble de ces traitements de surface, on distingue le dépôt de 

film sur un matériau "substrat". Mais la caractérisation mécanique ou la détermination des lois 

de comportement est délicate à effectuer. Devant la faible épaisseur des couches déposées, 

l'utilisation de l'essai de dureté est retenue à cause de sa facilité de mise en oeuvre et le fait 

qu'il offre la possibilité d'un traitement statistique des résultats. L'ensemble de ce travail 

. cherche à mieux cerner le comportement mécanique d'une interface en incluant l'influence des 

contraintes résiduelles. 

La première partie est consacrée à une étude des phénomènes engendrés par l'indentation 

Vickers. Une revue critique de la bibliographie met en évidence les difficultés rencontrées 

pour justifier la variation de la dureté en fonction de la charge appliquée. Nous faisons 

l'hypothèse que la variation de la dureté avec la charge est uniquement un artefact dû à la 

formation d'un bourrelet au bord de l'empreinte de dureté et nous illustrons cette démarche en 

l'appliquant à différents matériaux. 
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Dans la seconde partie de cette étude, nous analysons l'indentation normale des matériaux 

revêtus. Nous proposons une amélioration des modèles existants. Le chromage dur est le 

support des expérimentations, il permet une réflexion sur l'évolution des zones de déformation 

plastique dans les multimatériaux souvent négligée dans la bibliographie. 

L'adhérence des dépôts peut être caractérisée par de très nombreuses techniques. La troisième 

partie montrera les atouts de l'indentation Vickers pour déterminer cette adhérence mais 

également la ténacité des matériaux fragiles. Les résultats expérimentaux sur les revêtements 

de verre montrent l'influence des paramètres de cuisson des coacervats sur les caractéristiques 

du dépôt. 

L'adhérence dépend en partie de la présence des contraintes résiduelles à l'interface entre le f 

substrat et le revêtement. Ces contraintes résiduelles, souvent engendrées lors du processus de 

dépôt, sont l'objet de la dernière partie. La détermination expérimentale des contraintes 

résiduelles souligne les difficultés des méthodes existantes, une approche originale est 

appliquée aux couches de galvanisation et permet de comparer nos résultats avec ceux obtenus 

par indentation. 
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1. INTRODUCTION 

La détermination des propriétés mécaniques des couches minces et de la surface des matériaux est 

souvent délicate. Les raisons principales en sont les dimensions réduites des échantillons et les 

hétérogénéités de la structure. Parmi les principaux essais de dureté utilisés, l'essai Vickers est celui 

qui fournit la plus grande diversité de renseignements. n possède deux avantages principaux : être 

souvent non destructif et pouvoir être répété un grand nombre de fois, c'est à dire se prêter à ooe 

interprétation statistique (distribution des diagonales d'empreinte suivant tme loi Gaussienne .[11 ou 

interprétation suivant une statistique de Weibull.[2}). Par contre son interprétation reste délicate de 

part sa dépendance vis à vis d'un certain nombre de paramètres. Dans une première partie, une 

synthèse bibliographique permet en particulier de mettre en évidence l'influence de la charge 

appliquée sur la dureté ce que nous montrerons au travers des résultats expérimentaux sur des alliages 

de titane et d'aluminium. Les observations et la mise en place d'un nouvel outil informatique mettront 

en évidence que cette variation de la dureté avec la charge appliquée n'est qu'un artefact lié à la 

formation d'un bourrelet Le dernier aspect de ce chapitre sera consacré à l'étude de l'influence des 

paramètres du couple matériau indenté - indenteur. 

Chapitre 1 : L'essai de dureté Vickers ... 11 



II. L'ESSAI DE DURETE 

II.A. DEFINITION DE L'ESSAI DE DURETE 

L'essai de dureté consiste à mesurer l'effet occasionné par le contact, sous une pression domée, d'un 

matériau de géométrie définie (indenteur) et de la swface d'un échantillon. Les techniques de mesure 

peuvent être groupées essentiellement en trois catégories : 

* Les essais sclérométriques ou par rayures proposés par Mohs .[3}. Ds ont donné lieu à la 

première échelle de dureté établie en 1820. Dix minéraux sont classés dans l'ordre croissant de leur 

dureté, de 1 pour le talc à 10 pour le diamant, chacun rayant le précédent et étant rayé par le suivant 

.[4, 5}. L'application principale de ce type d'essai est le "scratch test", dans lequel une pointe en 

diamant raye le matériau, et où la dureté est qualifiée par la géométrie de la rayure engendrée. Le 

"scratch test" est également utilisé pour caractériser l'adhérence des revêtements, où la charge critique 

d'apparition de décohésion du film par rapport au substrat est l'élément principal de la quantification 

du couple étudié.[6, 7]. 

Remarquons que l'essai à la lime, effectué couramment dans les ateliers, est une fonne rudimentaire 

d'essai de dureté. 

* Les essais par rebondissement, dits de Shore. La dureté est caractérisée par la capacité du 

matériau à restituer l'énergie reçue au coms du choc avec une bille tombante. Ces essais sont 

essentiellement utilisés pour les matériaux polymères (fort retrait élastique) ou avec certains 

duromètres portables. 

* Les essais par pénétrateur sont les plus nombreux et les plus répandus. La . dureté est 

calculée à partir du rapport de la force appliquée sur la swface indentée. Les géométries des 

pénétrateurs, ainsi que les domaines de charges et les conditions d'application sont variables. Les 

caractéristiques de ces différents essais sont représentés dans le tableau 1. 

Chapitre 1 : L'essai de duretê Vickers ... 12 
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Type d'indentateur matériau de géométrie de paramètre expression de la dureté unités échelle de charge 

l'indentateur 1 'indentateur géométrique 
mesuré 

miciodureté 
Vickers 

pyramide à base d : diagonale de 

{ljJj 
diamant carrée d'angle l'empreinte 

HV= 
1,8544 p Pen Kgf macro microdureté 

entre faces de cP- den mm 
136° HV en Kgf/mm2 macro microdureté 

macro microdureté 

1 macrodureté 

Brinell 
macrodureté 

~ 
tungstène bille de d : diamètre de 2 p Pen Kgf 

ou diamètre D l'empreinte HB= 
3t D (D - Vfi1....t2) 

detDenmm 
acier HB en Kgf/mm2 micro macrodureté 

macrodureté 

-----
Knoop 

L : longueur de la Lenmm 

If 
pyramide à base plus grande 

HK= 
14,228 p Pen Kgf macrodureté 

diamant losange d'angles diagonale de L2 HK en Kgf/mm2 
172,30° et 130° l'empreinte macrodureté 

microdureté 

Berkovich Pen mN 
pyramide à base d : profondeur de p den mm 

~1 
diamant triangulaire l'empreinte H-

(4,95 d)
2 HenGPa 

d'angle entre face nanodureté 
63,3 ° 

Rockwell C 
tungstène cône d'angle 120° e : déplacement du HRC = 100 -e 

\1 
cône lors de 1 e = 0,002 mm ----
l'indentation 

- -------- -- --------- ~-- - ---- ~--

Tab. 1 : Définition et utilisation des différents essais de dureté 

----------------~------~--------~rrro~rl l 

applications 
principales 

épaisseur de films 

adhésion, ténacité 

contraintes 
résiduelles 

fatigue 

adhésion 

contraintes 
résiduelles 

fissures, ténacité 

energie des 
interfaces 
revêtement 

contraintes 
résiduelles 

module d'Young 

anisotropie 

caractérisation des 
couches minces 

fatigue 

ténacité, 
fissuration 

contraintes 
résiduelles 

références 
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D'autres types d'essais de dureté peuvent s'ajouter à cette énumération. Par exemple, les essais sur les 

duromètres portables peuvent enregistrer UIÏ changement de compÛrtement du matériau vis à vis des 

ultrasons ; la dureté Hertzienne détermine, à l'aide de la conductibilité du contact pénétrateur­

matériau, la limite entre les domaines plastique et élastique. 

Les essais par pénétrateur permettent de relier empiriquement la dureté Vickers (HV) ou la dureté 

Brinell (HB) à la résistance à la rupture (R,). Pour différents aciers (Grumbach et al .. [44-46D : 

R.n = 77,14 + 2,6396 HV + 0,0010 IfVZ ( 1 ) 

R.n = 164,71 + 2,222 HB + 0,002 HB2 (2) 

A partir de ces deux relations, il est possible de formuler simplement la dureté Brinell et la dureté 

Vickers. Différentes relations sont proposées pour relier les duretés et les caractéristiques mécaniques 

des matériaux .[471, mais ces relations empiriques doivent être utilisées avec prudence. Les 

métallurgistes connaissent le rapport voisin de 3 qui relie la dureté à la limite d'élasticité du matériau 

.[51. La relation (1) indique que ce rapport est de 2,64 à la constante près, alors qu'une étude théorique 

montre que sa valeur est de 2,57 pour le modèle de Prandt1.[48l ou 2,82 pour le modèle de Hill.[49l. 

En fait cette constante semble dépendre du matériau .[SOl et de l'indenteur [511. Pour les matériaux 

fragiles, la proportionnalité entre la dureté et la limite d'élasticité du matériau n'est plus valable, car 

elle néglige la déformation élastique et : 

H=K +K lnE 
cry 1 z cry 

(3) 

Plus récemment, Dawson.[52l effectue une corrélation empirique, de type parabolique, entre la dureté 

Knoop et l'essai Rockwell C. Finalement la prudence doit illustrer toute comparaison entre les 

différents types d'essais de dureté. 

Plusieurs domaines de dureté peuvent être définis en fonction de la charge appliquée. Bückle .[531 

introduit en 1965 la notion de "macrodureté" pour des charges supérieures à 3-5 Kgf et celle de 

"microdureté" pour des charges inférieures à 100-200 gf. Le domaine intermédiaire étant celui de la 

"dureté sous charge réduite"; dans les années 80, est apparu le domaine de "nanodureté", qui 

correspond à des charges appliquées inférieures à 1 gf. La figure 1 illustre ces domaines et le tableau 1 

regroupe les principales applications. 
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Fig. 1 : Définition des différents domaines de dureté selon Bückle [53] 
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II.B. MATERIAUX ET METHODES 

EXPERIMENTALES 

Les essais de microdureté type Vickers sont effectués à l'aide d'un dlD'omètre Leitz Miniload~M. Le 

domaine de inacrodureté est atteint avec un duromètre de type TestweU'M. Ainsi les charges utilisées 

(P) sont comprises entre 5 gf et 50 Kgf, appliquées en quinze secondes et maintenues pendant quinze 

secondes supplémentaires. Les deux diagonales de l'empreinte (d) sont mesurées par le système 

optique de l'appareil ou, lorsqu'elles sont trop petites pour que la résolution soit suffisante, à l'aide 

d'un Microscope Confocale à Balayage Laser LASER.TECJM, nommé également microscope 

confocale à source laser. 

La dureté Vickers est définie comme le rapport de la charge appliquée sm la swface totale indentée, 

soit pour un diamant pyramidal avec un angle apical de 136° : 

p 
HV=a.d2 

avec a= 2 cos 22° = 1,8544 

(4) 

La charge est exprimée en Kgf et le diamètre d'empreinte en mm, l'unité de la dmeté est alors des 

Kgf/nun2
• D'autres unités peuvent être choisies pour la force de pénétration et la mesure de d, mais 

dans ce cas le coefficient a est changé de façon que le nombre exprimant la dureté reste constant (par 

exemple a = 0,1892 si Pest exprimé en N et d en mm.). Dans ces conditions, les unités de la dureté 

sont généralement omises. 

Le plus grand soin est apporté à la préparation de la swface de l'échantillon pour éviter l'introduction 

de contraintes résiduelles de compression pendant le polissage. La hauteur du bourrelet, observé sm la 

surface de 1 'échantillon après indentation, est mesurée par microscopie confocale à balayage laser. 

Dans ce cas, la résolution de la mesure est de± 0,02 ~· 

Les profils saisis sont traités par informatique pour permettre une analyse rapide. Cinq essais sont 

effectués par charge et par échantillon afin de miniser les erreurs expérimentales. 

Les matériaux utilisés sont un alliage de titane, TA6V, et un alliage d'aluminiwn, 2024-T3. 

L'influence de l'écrouissage est étudié sur un XC 80 utilisé comme armature de précontrainte. Les 

modèles mis en place sont confrontés aux résultats bibliographiques. L'ensemble des algorithmes est 

progranuné en langage C, sur des ordinateurs de type P.C. Les structures des algorithmes sont 

présentées dans des paragraphes suivants. 
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Les essais de simulations d'indentation Vickers sont effectués stlr tm logiciel d'éléments finis, Forge2, 

développé par les Mines de Paris en collalxiation avec le CEMEF. La version utilisée est la version 2 

permettant des simulations en déformations planes. Les résultats présentés utilisent la contrainte 

équivalente selon Von Mises. Les paramètres du maillage sont optimisés de façon à obtenir une 

précision satisfaisante dans la zone de déformation plastique. Pour ce faire, des boites de maillage 

sont utilisées, leurs dimensions sont estimées à partir des modèles bibliographiques puis ajustées par 

itération. 

II.C. PROCESSUS DE DEFORMATION 

L'essai de dureté Vickers est tm essai "auto similaire" ce qui signifie que l'empreinte reste semblable à 

elle même quelle que soit la charge appliquée, ce qui n'est pas le cas lorsque l'indenteur est tme bille 

(essai Brinell). 

Une première difficulté rencontrée pour modéliser l'essai Vickers, vient de la répartition non WlÏforme 

des charges pendant l'indentation .[541 (figure 2). Les composantes principales sont normales au 

contact indenteur - matériau, mais des composantes tangentielles peuvent ~ter soit du fait du 

frottement entre les faces du diamant et le matériau, soit lorsque le chargement n'est pas 

rigoureusement perpendiculaire à la surface de l'échantillon.[SSl. 

Pendant la pénétration du diamant, il se crée tm champ de contraintes qui provoque tme défonnation 

élastique, pour les plus fmbles charges, puis élasto-plastique pour les charges plus importantes. La 

taille de la zone plastique peut être estimée par analogie avec celle créée par tme cavité sphérique de 

rayon r0 et sownise à tme pression p0 • Dans ce cas, Hill.[49] a montré que le rayon de la zone 

plastique, b, dépend de la dureté, H, du module d'Y otmg, E, et du coefficient de Poisson, v, du 

matériau: 

(5) 
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Fig. 2: Distribution des pressions de contact sous un indenteur d'après Johson [54] 
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Pour un coefficient de Poisson constant v = 0,25, Lawn et al. [56] montrent que la représentation du 

rapport È.. en fonction de HE est linéaire (en ~belle bilogarithmique) : 
ro 

où la constante q, déterminée graphiquement, est voiSine de 112. 

Ce calcul peut s'appliquer à l'indentation d'un matériau par un diamant Vickers car : 

- la pression d'indentation est indépendante du profil de l'indenteur.[57], 

(6) 

- la variation de pression d'indentation avec la limite d'élasticité et le module d'Young vérifie 

les prévisions de Hill pour une cavité interne. 

En prenant comme volume de la cavité celui de la zone indentée, ro =(d/2) (cotan'P}l/3 avec 'P= 74° 

pour le diamant Vickers, le rayon de la zone plastique devient : 

d (E)l/2 b = c 2 H (cotan'P}l/3 (7) 

où c est une constante géométrique voisine de 1. 

Cette relation sera utilisée pour les modèles d'indentation de revêtement (chapitre ro et pour la mesure 

de la ténacité par indentation (chapitre III). 
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III. INFLUENCE Dt: LA CHARGE SUR LA 

DURETI! MESUREE 

III.A. REPRESENTATION DE LA VARIATION DE 

LADURETEAVECLACHARGE 

Pour les indenteurs pointus (Vickers, Rockwell, Berkovitch . .. ), l'empreinte ne change pas de forme 

quand l' indenteur pénètre dans le matériau et le principe de similitude géométrique peut s'appliquer. 

La force d'indentation croît avec le carré de la profondeur, et la pression moyenne agissant sur 

l'indenteur est la même quelle que soit la taille de l'empreinte. En conséquence, la dureté doit être 

indépendante de la charge appliquée .[5}. Cependant, on observe, dans le domaine de la microdureté, 

une variation de la dureté avec la charge. La figure 3 illustre les observations sur les échantillons de 

T A6V et de 2024-T3. Cette variation, qui correspond le plus souvent à une augmentation de la dureté 
• 1 

pour les faibles charges, est largement décrite dans la littérature. Elle est appelée par les Anglo-saxons 1 

"The Indentation Size Effect", ou ISE, et concorde avec la diminution de la taille de la zone plastique 

sous l'empreinte. Donner une valeur de dureté pour un matériau est donc insuffisant, puisque cette 

valeur dépend des conditions expérimentales. li faut indiquer la charge avec laquelle la dureté a été 

mesurée, ou mieux exprimer la variation de la dureté avec la charge appliquée. 

III.A.l. Hypothèses concernant la variation de la 
dureté en fonction de la charge 

De nombreuses hypothèses ont été avancées pour exprimer la variation de la dureté avec la charge 

dans le domaine de la microdureté. Ce domaine correspond à des diamètres d'empreinte dont les 

dimensions varient du micromètre à une dizaine de micromètres. Quelques hypothèses sont données 

ici de façon synthétique, leur développement est accessible dans les articles de Bückle [581 et de 

Tabor.[S, 59}. 
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Fig. 3 : Variation de la dureté en fonction de la charge pour le TA6V et le 2024-T3 
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Les premières tentatives d'explication sont reliées aux conditions expérimentales: 

* il est possible de rendre resporis8ble la limite de résolution du microscope optique avec 

lequel la diagonale de l'empreinte est mesurée. L'incertitude est constante, de l'ordre de ± 0,5 fJlil, et 

devient proportionnellement plus importante quand la taille de l'empreinte est de l'ordre du fJID· Par 

exemple, pour un matériau de dureté 800, d = 3,4 fJID pour une charge appliquée de 5 gf ; en tenant 

compte de l'incertitude, d est compris entre 2,9 et 3,9 fJID soit une variation de dureté de 609 à 1102 

HV. Haglung et al .. [60] proposent de diminuer cette incertitude en mesurant les empreintes en 

microscopie à balayage et le développement de la microscopie à champ proche devrait pennettre de 

réduire encore cette incertitude. Mott.[61] suggère que les petites empreintes sont systématiquement 

mesurées par défaut, et que l'erreur de mesure est sensiblement constante. En fait, si nous supposons 

une répartition gaussienne de l'erreur sur d, on peut déterminer les bornes entre lesquelles se situent 

les valeurs de dureté. La figure 4 permet de coiistater que celles-ci ne sont pas symétriques par rapport 

à la valeur vraie. La borne inférieure, correspondante à d = d + &1, est plus proche de la valeur vraie 

que la borne supérieure, oorrespondante à d = d - &1, en particulier pour de faibles charges appliquées. 

Ce résultat contredit l'hypothèse de Mott, 

* l'appareil avec lequel on effectue l'essai peut également avoir sa part de responsabilités 

puisque l'effet des vibrations (qui augmentent la diagonale de l'empreinte- donc_ diminuent la dureté 

mesurée) devient proportionnellement plus sensible pour les faibles charges. Avec les duromètres 

conventionnels, il est illusoire de mesurer des duretés avec des charges inférieures à 5 gf. n faut tenir 

également compte : 

• des phénomènes de diffraction (on doit opérer en lumière monochromatique), 

• de la vitesse de mise en charge (qui, d'après Büclde.[53l, doit être inférieure à 9,1 

(dP/m)lll- rn étant la masse mobile exprimée en grammes), 

• de la durée de maintien de la charge sur certains matériaux qui peut provoquer un 

fluage, 

• de la home perpendicularité entre le pénétrateur et la surface de l'échantillon, 

* il est enfm possible de mettre en cause la méthode de préparation du matériau (ou 

l'expérimentateur). La surface de l'échantillon doit être polie ce qui risque d'entraîner la aéation de 

contraintes superficielles en compression - liées à l'écrouissage du matériau - donc une augmentation 

de la dureté.[53, 58, 61}. Pour avoir un ordre de grandeur, un polissage à l'aide d'une pâte diamantée 

de 11Jlll provoque une perturbation du matériau sur une profondeur de 10 !Jill. A l'opposé, Pethica et 

Tabor.[62l observent une diminution de dureté- aux très fmbles charges- qu'ils attribuent 
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· à un adoucissement du matériau en surface ou à la fonnation d'un film d'oxyde. 

Cette dernière constatation nous amène à mettre en cause le matériau lui-même : 

* à l'échelle de l'empreinte le matériau est rarement homogène. Des défauts tels que les 

impuretés, les joints de grains et les précipités peuvent venir pertwber la mesure. Pour Bückle .[53}, la 

taille de l'empreinte doit être inférieure au cinquième du diamètre du grain. S.Takamura et S.Muira 

[63] observent une augmentation linéaire de la dureté en fonction de la racine carrée de la distance au 

joint de grain que Bückle .[53} relie à la longueur de l'empilement des dislocations émises aux joints 

de grains. Cependant il est généralement possible de s'affranchir de cet effet en répétant un nombre 

suffisant de fois 1 'expérience et en observant par microscopie les zones indentées. Le matériau peut 

également devenir hétérogène en surface si des impuretés sont ségrégées pendant des traitements 

thermiques éventuels, 

*la pénétration de l'indenteur dans le matériau se traduit par la somme d'une défonnation 

plastique et d'une défonnation élastique. La première entraîne une défonnation pennanente, 

lorsqu'on retire l'indenteur, ce qui pennet de mesurer l'empreinte, tandis que la récupération de la 

deuxième entraîne une relaxation de l'empreinte .[64}. La part de la défonnation élastique est 

proportionnellement · moindre pour les faibles volumes indentés ce qui ~ traduit par une 

augmentation apparente de la dureté.[ 61, 65}. L'erreur peut atteindre 5% pour les matériaux fragiles 

.[2}, mais la géométrie du diamant Vickers, dont les arrêtes vives entraînent une concentration de 

contraintes importante, limite 1' influence du retour élastique sur la mesure de d Par ailleurs, cette 

concentration de contraintes peut induire la fonnation de fissures dans les matériaux fragiles qui 

affectent la mesure de la dureté [ 66} ; nous utiliserons cette propriété dans un prochain chapitre afin 

de caractériser l'adhérence d'un revêtement Berriche [67} montre que l'influence de la charge est plus 

grande pour les matériaux les plus denses. Pour ces derniers, la charge critique d'apparition des 

fissures est fmble, et Niihara .[68} assimile l'effet de taille d'empreinte à la formation de fiSSures de 

. type Palmqvist [69}, 

* il se produit un écrouissage pendant 1 'essai dont les effets ne sont pas encore bien élucidés. 

ll semblerait que l'énergie emmagasinée dans le réseau cristallin, sous la fonne d'un champ de 

contraintes, diminue le libre parcours moyen des dislocations et augmente la dureté apparente du 

matériau, 

* pour les plus faibles charges, le volume indenté est si petit qu'il ne contient pas de 

dislocations ou de défauts majeurs. La défonnation plastique n'apparaît que pour une charge 
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suffisante pour engendrer des dislocations mobiles. ll est très difficile d'activer des sources de 

dislocations dans un cristal parfait .[70}, et on peut supposer qUe la résistanCe du matériau devient 

égale à la résistance théorique. Gilman .[4} montre expérimentalement que des matériaux ductiles 

deviennent très durs si aucune dislocation mobile n'est présente. Les pressions atteintes peuvent être 

énormes - jusqu'à 1 Mbar .[41 et peuvent entraîner des changements de structure (fusion ou 

transformations allotropiques dans les solides). ll est bien connu par exemple que l'indentation de la 

glace par un couteau de patin à glace provoque la fusion de celle-ci. Cependant, l'augmentation de 

dureté pour les faibles charges est associée parfois à l'existence d'wt film de contamination à la 

surface de l'échantillon. Ce film agit par ses facultés lubrifiantes qui changent le coefficient de 

frottement entre le diamant et le matériau pendant la pénétration .[71] et non, comme on pourrait le 

supposer, par ses caractéristiques mécaniques propres (son épaisseur n'est que de quelques distances 

inter- atomiques). Par contre d'autres auteurs .[72] constatent une diminution de dureté pour les très 

faibles charges associée à une transition dans la géométrie des dislocations émises, 

* le frottement entre le diamant et le matériau joue certainement Wl rôle important mais est 

difficile à modéliser. Lee.[73] montre par simulation munériqUe qUe la dureté peut varier de 14% en 

fonction du coefficient de frottement, tandis que Shi et Atkinson [7 4} indiquent qUe la nanodureté 

peut varier jusqu'à 50% dans le cas du cuivre recuit Pour de l'aluminium, cette v~ation est estimée à 

30% dans les mêmes conditions expérimentales que précédemment 

Toutes ces hypothèses ont été vérifiées expérimentalement pour quelques matériaux, mais n'ont pu 

être généralisées. Nous allons voir maintenant différents modèles sensés représenter la variation de la 

dureté avec la charge appliquée. Ces modèles sont essentiellement empiriques ou 

phénoménologiques, mais permettent d'émettre des hypothèses en vue d'une interprétation physiqUe. 
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III.A.2. Modèles de la variation de la dureté avec la 
charge 

Différents modèles sont proposés dans la littérature. Dès le début du siècle, Meyer propose 

d'exprimer la variation du diamètre de l'empreinte (pour l'essai Brinell) en fonction de la charge à 

l'aide de la relation (8) : 

(8) 

dans laquelle les deux paramètres A et n sont obtenus en représentant la variation de P avec la taille de 

l'empreinte dans une échelle bi-logarithmique (figure 5). L'indice n. appelé indice de Meyer, varie­

suivant le matériau et les conditions expérimentales - entre 0,6 pour des monocristaux de tartrate de 

strontium.[751, 1,5 pour du cuivre écroui en surface [761 ou le plan (001) du diamant monocristallin 

.[11, 1,58 pour le plan (llO) de monocristaux de LaB03 [77] et 4 pour du Tellure de plomb.[761. 

En combinant cette relation avec celle de la définition de la dureté Vickers, (4), on obtient: 

HV = 1,8544 A d(n-2) ( 9) 

Si l'indice de Meyer, n, est égal à 2, la dureté reste constante avec la charge (la relation (9) est alors 

appelée la loi de Kick [781), si n est inférieur à 2 -ce qui correspond au cas expérimental le plus 

fréquent - la dureté augmente lorsque la charge diminue et inversement elle diminue si n est supérieur 

à 2. De plus la formule (9) indique, si n > 2, que HV tend vers l'infini lorsque d augmente. Or il est 

bien connu que la dureté est constante dans le domaine de la macrodureté (figure 1) démontrant que la 

représentation de Meyer n'est valable que dans un domaine de charge limité. 

En reprenant la définition de la dureté Vickers (4) et la modélisation de Meyer, différents auteurs dont 

Lebouvier [791 rapportent la dureté à une valeur standard notée HV s par la relation : 

- (~)(n-2) 
HV -HVS s (10) 

où s est la diagonale de l'empreinte pour une dureté de HV5 

Sargent [761justifie le choix de HV. = HV1~, dureté correspondant à une empreinte dont la diagonale 

est de 10 !Jlll, par le fait que cette dureté est facile à obtenir pour l'ensemble des matériaux avec des 

charges habituelles. En regroupant les valeurs, pour un ensemble de matériaux, sur un graphique 

représentant n en fonction de HV, l'auteur définit un lieu géométrique (figure 6) dans lequel se situe 

95 % des points. 
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Sargent et Page [801, repris par McColm.[ll définissent ce lieu par tme étude minimisant le paramètre 

S', écart entre la relation de Meyer et les poiÏtts expérimentaux : 

(11) 

A 1 
avecX=-ln-et Y=-n n 

où n et A sont les constantes de la représentation de Meyer et l'indice i repère chaque point 

expérimental. 

Finalement, la représentation des points expérimentaux dans le plan (X,Y) défini tme ellipsoïde 

nommée "ellipsoïde de confiance". 

De nombreuses recherches, effectuées pour trouver une signification physique à ces coefficients A et 

n, font le plus souvent intervenir soit les effets de l'écrouissage.[S01, soit l'interaction des boucles de 

dislocations entre elles ou avec la surface du matériau .[711. Cependant aucune explication ne semble 

convaincante et deux valeurs de n peuvent même être trouvées pour le même matériau suivant 

l'intervalle de charge considéré. Sargent.[761 et Sargent et Page.[801 montrent que ce comportement 

existe pour les polycristaux en fonction de la taille des grains. Pour des monocristaux de cassitérite 

.[81}, de rutile [821 et de LaB6 [831, Li et Bradt obtiennent tme relation linéaire entre ces deux 
-

coefficients avec tme valeur limite n = 2 (pour les deux premiers matériaux) quand la courbe est 

extrapolée pour A = 0 (figure 7). Ces auteurs en déduisent que la relation entre A et n est fonction de 

la structure du matériau. n faut toutefois se méfier d'tme explication physique pour tme telle relation 

puisque les unités de A dépendent de la valeur du n. correspondant. La relation de Meyer sert de 

première approximation qui n'est toutefois pas satisfaisante lorsque le domaine de variation de la 

charge devient trop grand. Pour ces raisons, d'autres formules ont été proposées afin de mieux rendre 

compte des résultats expérimentaux. Mitshe et Onitsch [841. Bernhardt [851 et Frôhlich et al. [861 

proposent de représenter la variation de la charge avec le diamètre de l'empreinte non pas suivant tme 

loi puissance, mais suivant un développement en puissances de d : 

P=A1 +A2 d+A3d3 ... (12) 

où les coefficients sont reliés à la déformation élastique, au glissement cristallographique, au 

glissement basal ou encore aux tensions superficielles.[841. 

Augmenter le nombre de paramètres, permet bien sûr d'obtenir de meilleures corrélations, mais la 

signification physique des paramètres est bien souvent inversement proportionnelle à leur nombre. 
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Fig. 7: Relations entre les coefficients A et n d'après les résultats de Li et Bradt [81-83] 
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Hayes et Kendall.[87l introduisent une constante, W, qui représente la résistance du matériau à la 

pénétration : · 

P=W+Ad2 (13) 

D'après cette relation, le matériau ne se déforme de façon plastique que lorsque la charge appliquée 

est supérieure à W. L'existence d'une valeur critique est maintenant bien établie grâce aux travaux 

effectués en nanodureté [88}. Tazaki et al. [89} constatent expérimentalement l'existence d'une 

charge critique en dessous de laquelle aucune empreinte rémanente n'est observée alors que 

théoriquement- d'après Pollock et al. [90}- on ne soit plus dans le domaine élastique. La relation (13) 

semble bien représenter le comportement des aluminates de terres rares [91}, mais Li et Bradt.[82l qui 

ont tenté de l'appliquer à des monocristaux de Ti02 et de SnÛl constatent que les valeurs de W 

extrapolées par régression sont trop grandes pour avoir une signification physique. Notons également 

que la valeur expérimentale de W peut être très faible (correspondant à une profondew' de pénétration 

de 26 nm pour l'or .[38}) ce qui entraîne une erreur sur les dimensions de l'empreinte bien inférieure à 

l'incertitude de mesure. Aussi Li et Bradt .[82}, à la suite de Frôhlich et al .. [86} proposèrent-ils la 

formule (14) : 

P = A1 d+ A2 d2 (14) 

Cette formule ne f3it intervenir que deux paramètres. Contrairement à l'équation (13), le tenne 

correctif n'est plus constant mais augmente avec le diamètre de l'empreinte, donc avec la charge 

appliquée. Le coefficient A1, serait lié à la résistance élastique du matériau indenté (module d'Young), 

et au frottement entre ce dernier et l'indenteur (travail fourni pour agrandir la surface de contact). 

Cette contribution joue un rôle uniquement aux faibles charges, et devient négligeable quand le 

diamètre d'empreinte est grand (domaine de la macrodureté). Le coefficient A2 correspond au tenne 

constant de la dureté (HV = 1,8544 AJ et pourrait s'appeler la dureté intrinsèque du matériau. ll 

correspond au travail fourni pendant la déformation. Dans cette même étude, les auteurs montrent 

également qu'au delà d'une charge critique, la dureté devient indépendante de la charge, ce qui 

. correspond aux observations expérimentales. Combinons maintenant cette dernière équation avec (4). 

Nous obtenons ainsi : 

HV = 1,8544 A/d + 1854,4 A2 

qui est équivalente à (16) : 

HV=Ho+B/d 

avec H, = 1854,4 A2 et B = 1854,4 A1 
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Cette dernière représentation utilisée aussi bien en dureté Knoop [92} qu'en dureté Vickers [93,94} 

peut être validée en représentant la variation de la dureté en fonction de l'inverse de la diagonale de 

l'empreinte. Nous constatons effectivement sur la figure 8 une variation linéaire de la dureté en 

fonction de 1/d dans tout le domaine de charge étudié (de 5 gf. à 50 Kgf.). Iost et al. [95] ont montré 

que la relation (16) permet de mieux rendre compte des résultats expérimentaux que la relation (8) qui 

ne s'applique que dans un domaine restreint de charge. Cette représentation linéaire présente aussi 

l'avantage de pouvoir exprimer facilement la dureté d'un matériau et sa variation avec la charge. 

Deux valeurs seulement sont nécessaires : Ho qui est appelée la dureté intrinsèque du matériau (valeur 

qui correspond à la macrodureté que l'on sait être indépendante de la charge) et la pente, B, qui 

représente la variation de la dureté avec la charge appliquée. Pour différents auteurs .[93, 96, 97}, la 

correction nécessaire pour obtenir une dureté constante consiste à ajouter une constante à la diagonale 

de l'empreinte. Cette correction correspond au retrait élastique .[92} ou à la résolution du système 

optique de mesure .[96}. Nous avons vu que plusieurs hypothèses ont été émises concernant cette effet 

de la charge. Nous allons voir dans le prochain paragraphe que la formation d'un bourrelet- au bord 

de l'empreinte de dureté- peut à lui seul expliquer cette variation. 
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III.B. INFLUENCE DE LA FORMATION D'UN 

BOURRELET SUR LA V ARIA TI ON DE LA 

DURETE AVEC LA CHARGE APPLIQUEE 

III.B.l. Forme de l'empreinte de dureté 

Tabor.[5}, Bückle.[58l ainsi que Meyers et al. [98} ont montré que la forme de l'empreinte de dureté 

est directement reliée au comportement plastique du matériau qui à l'état écroui peut être modélisé 

comme idéal rigide plastique (déformation élastique négligeable et limite d'élasticité constante). Au 

cours de l'indentation la déformation s'effectue dans un volume constant. La matière déplacée est 

refoulée le long des faces de 1' indenteur provoquant un bourrelet Le comportement des matériaux 

recuits est nettement différent car la pénétration de l'outil provoque d'abord un écrouissage du 

matériau. La couche déformée plastiquement se déplace ensuite en avant de l'indenteur, ce qui 

correspond à une augmentation des dimensions de ce dernier, et une légère ~épression peut être 

observée sur les bords de l'empreinte. Pour les polycristaux, ces différentes géométries laissées par 

l'empreinte à la surface de l'échantillon ont clairement été mises en évidence par micrographie en 

contraste interférentiel par Bückle .[58}. Pour les monocristaux la géométrie est plus complexe, 

puisque la déformation plastique dépend en plus de l'orientation cristallographique. Dans les deux 

cas, Tabor .[59} préconise de mesurer la surface indentée réelle plutôt que de la calculer à partir du 

diamètre de l'empreinte. Rowe .[991 utilise pour cela une table à digitaliser, mais cette mesure est 

délicate, et les résultats sont difficiles à interpréter. 

Les cristaux qui solidifient à basse température sont généralement plus mous et peu sensibles à la 

vitesse de déformation. lls activent des systèmes de glissement secondaires qui provoquent de grands 

volumes de déformation autour de l'empreinte, si bien que n est voisin de 2.[76}. Les observations de 

Dugdale [100}, Kalpakjian [101}, Woodward [102}, Bhasin et al. [103], montrent que l'écrouissage 

du matériau a pour effet de diluer les déformations et de changer la forme du bourrelet sans modifier 

profondément les modes de déformation. 
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III.B.2. Revue bihliographique des observations 
effectuées sur le bourrelet 

Les premières mesures du bourrelet ont été effectuées pour des essais de dureté Brinell ou Rockwell. 

Les raisons en sont évidentes: les charges appliquées sont très élevées fjusqu'à 3000 Kgf), et la taille 

du bourrelet peut atteindre 50 f.liil [64, 104]. Cette hauteur a été mesurée et modélisée par Francis 

[lOS] et Mathews [106] pour l'essai Brinell. Pour Francis, le bourrelet apparaît à partir d'une 

déformation critique, et le rapport de sa hauteur sur la profondeur de l'empreinte varie ensuite de 

façon linéaire avec le facteur <Il =(2 hldo) (E/o) où h est la profondeur de l'empreinte et do son 

diamètre. Pour Mathews, le rapport hldo ne dépend que de l'indice de Meyer (mais nous avons vu que 

le domaine de validité de cet indice est limité) et est constant pour un même matériau. Pour un ~ 

indenteur sphérique, Tirupataiah et Sundarajan [64] obtiennent des résultats voisins de ceux de 

Francis. Mais il faut remarquer que la précision dans la mesure de la hauteur du bourrelet est de deux 

ordres de grandeur inférieure à celle que nous utilisons dans cette étude (± 2 f..1.111 au lieu de ± 0,02 IJIIl) 

ce qui explique que ces auteurs n'observent pas les bourrelets pour les petites charges. Les expériences 

récentes de Yokohata et Kato [38] (nanodureté effectuée sur de l'or à l'aide d'un diamant Berkovich) 

confirment que le bourrelet est visible pour des empreintes inférieures au f..l.lll· Nous avons effectué les 

mêmes constatations pour le TA6V [1 07]. 

Pour des indenteurs en forme de cône d'angle au sommet 100°, le rapport de la hauteur du bourrelet 

sur la profondeur de l'empreinte est constant [108] et dépend de la plasticité du matériau. Pour des 

aciers, des alliages d'aluminium ou d'autres matériaux, le rapport de la hauteur du bourrelet sur le 

diamètre de l'empreinte diminue lorsque la ductilité (déformation à la striction) augmente. Plus 

récemment, Jaramillo et al. [109] observent une variation semblable pour des indenteurs en forme de 

lames de couteaux d'angle au sommet 30°. Indépendamment du matériau, le rapport de la hauteur sur 

la largeur du bourrelet varie de façon exponentielle avec la déformation à la striction : plus les 

matériaux sont durs, plus le bourrelet est important Cela est dû au fait que ce type d'indenteur 

introduit une déformation moyenne constante dans la zone de la déformation plastique, indépendante 

de la profondeur de pénétration donc de la charge. 
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III.B.3. Modélisation du bourrelet 

Plusieurs modélisations de l'essai Vickers ont été effectuées pour des matériaux massifs ou revêtus en 

remplaçant l'indenteur par un dièdre. Lee [73] puis Lebouvier [79] font une synthèse des différents 

travaux de Hill et al.[11 0], de Grunzweig et al. [111] et de Haddow et Johnson [112, 113] (figure 9). 

Les travaux de Hill furent repris par Bhasin et al. [103] pour la détermination expérimentale des 

lignes de glissement établies par ce premier modèle. Woodmard [102] détermine les champs de 

contraintes lors de l'indentation par un dièdre dont il fait varier l'angle au sommet, mais ne prend pas 

en considération le frottement entre l'indenteur et le matériau. 

Lebouvier [79] compare la validité des modèles par la valeur du coefficient de frottement selon 

Tresca, rn, relié au demi- angle au sommet de l'indenteur, 8 (figure 10). Si rn est supérieure à 

sin 28, on privilégiera le modèle de Haddow et Johnson contrairement à celui de Grunzweig qui ne 

permet pas un champ de contraintes dans des zones non - déformées. Si le coefficient de frottement 

est inférieur à cette valeur critique, les deux modèles sont donc admissibles, avec toutefois une 

restriction pour le modèle de "la zone morte" pour lequel 8 doit être supérieur à 45°. Deux modèles 

sont donc possibles et ce qui contreduit la loi d'unicité de Hill. Cette contradiction n'est qu'apparente 

car les conditions aux limites ne sont pas toutes imposées notamment la forme du bourrelet. Les 

essais de simulation effectués sous le logiciel Forge2 mettent en évidence la limite définie (figure 11). 

La géométrie du diamant Vickers impose 8 = 68°, le paramètre de l'étude est le coefficient rn variant 

de 0 à 1 en passant par la valeur critique de 0,7. Ce logiciel a permis de simuler en deux dimensions 

l'indentation d'un matériau, ici un acier de type XC 35, afm de mettre en évidence les zones de 

déformations plastiques. Nous retrouvons l'existence d'une zone morte, conformément aux résultats 

de Lebouvier. Ces simulations permettrons également l'étude des paramètres influençant l'essai de 

dureté dans la dernière partie de ce chapitre. 

Pour un diamant Vickers l'angle du bourrelet, y, est de 7° d'après le modèle de Hill. En introduisant un 

coefficient de frottement de 0,3, le modèle de Grunzweig donne un angle de 5,8° et celui de Haddow 

et Johnson un angle de 3°, nous verrons par la suite qu'il n'est pas possible de déterminer un tel 

angle y. 
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Modèle de Hill et al. ( 1947) 

Modèle de Grunzweig et al. (1954) 

1.. = Arccos ("M") 1 2 

Modèle de Haddow et Jonhson ( 1961) 

Fig. 9 : Modélisation de l'indentation par un dièdre 
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Fig. 10: Domaines de validité des modèles d'indentation 
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Vickers à l 'aide du logiciel Forge2 

Chapitre 1 : L'essai de dureté Vickers ... 37 

- -
·,_ç~:.;.J îo.J.~s· 

·J 



r 

III.B.4. Influence "Sur la dureté 

Si la variation de la dureté avec la charge appliquée n'est qu'Wl artefact, cela signifie que la mesure 

est entachée d'Wle erreur systématique qu'il convient de corriger. Hayes et Kendall [87] puis Li et 

Bradt [82] ont effectué \Dle correction sur la charge. On peut également effectuer \Dle correction sur le 

diamètre de l'empreinte. Cela rejoint l'hypothèse de Mott [61] qui avait supposé que la mesure de la 

diagonale de l'empreinte comprenait \Dle erreur systématique dont l'ordre de grandeur dépend du 

pouvoir de résolution du microscope optique. Mais cette correction est souvent insuffisante pour que 

la dureté soit constante. Par exemple, dans le cas du composé intermétallique ô obtenu pendant la 

galvanisation de l'acier, la correction à apporter sur le diamètre de l'empreinte serait supérieure à 2 

Jlill [95] et ne peut être imputable à la seule incertitude sur la mesure de la diagonale de l'empreinte. ~ 

Nous avons mesuré la diagonale de l'empreinte de façon plus précise qu'en microscopie optique, en 

microscopie électronique à balayage, en microscopie confocale à balayage laser ou par microscopie à 

champ proche et la dureté n'est pas constante pour autant 

La représentation de la dureté avec l'inverse du diamètre de l'empreinte (figure 8) suggère une 

correction "mathématique" [114, 115]. Si HV c est la dureté corrigée, constante quelque soit la 

diagonale de l'empreinte donc égale à Ho. nous obtenons : 

HV clc2 B 
--=-=1+-­
HVc d2 Ho d 

(17) 

En utilisant cette relation et la définition de la dureté Vickers (4), on introduit \Dle diagonale corrigée 

"mathématiquement", notée de, dont l'expression est obtenue directement par : 

B 
clc2=d2+- d 

Ho 
(18) 

Connaissant Ho. ordonnée à l'origine ou macrodureté du matériau, et la pente B, on obtient la 

correction de la diagonale de l'empreinte. Celle-ci n'est pas constante et varie avec la charge. 

La signification physique de cette correction peut être illustrée par le schéma de la figure 12 proposé 

par Farges et Dégout [115]. Ce bourrelet, du au déplacement de matière pendant l'indentation et à la 

restauration élastique, entraîne une surface de contact entre l'indenteur et le matériau supérieure à 

celle obtenue par la mesure de la diagonale de 1 'empreinte (puisque les contraintes de cisaillement très 

importantes aux coins de l'indenteur font que cet effet y est nul [5]). La surface de contact étant plus 

grande que prévue, la dureté du matériau est en réalité plus faible que celle qui est mesurée, ce qui 
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permet d'expliquer la variation de la dmeté avec la charge si 1 'effet relatif est d'autant plus marqué 

que la charge appliquée est faible. A partii de la modélisation géométrique proposée (figure 12), la 

swface réelle de contact se détennine à partir de la surface obtenue par la lecture de la diagonale en y 

ajoutant celle des bourrelets paramètrée par leur largeur, f. En reprenant le défmition de la dureté 

Vickers, on introduit les paramètres f et d permettant l'obtention de HV. Par analogie avec la formule 

(4), la diagonale corrigée "géométriquement", notée d', peut être introduite : 

d'2 =cf +4 f d V2 (19) 

Pour vérifier ce modèle, nous avons effectué des observations du bourrelet et la mesure de celui-ci en 

microscopie électronique à balayage et en microscopie confocale à balayage laser. 

ID.B.5. Expérimentation 

Le bourrelet, engendré par une empreinte de dureté Vickers, est observé à l'aide du microscope 

confocale (figure 13). Ce microscope a comme particularité de pouvoir relever, sans contact 

mécanique, un profil d'une swface de l'échantillon. De part son absence de profondeur de champ 

(figure 14), un balayage entre les références haute et basse pennet de mesurer les coordonnées des 

points fonnant le profil de la swface. L'acquisition s'effectue sans contact mécanique avec la swface 

de l'échantillon, donc sans le lissage engendré par un palpeur mécanique. Cet appareil pennet 

d'observer une swface de 50 x 50 f.Ull pour un grossissement de 4800. Les profils relevés selon la 

diagonale et perpendiculairement aux cotés de l'empreinte confinnent les hypothèses sur la formation 

du bourrelet (figure 15). 

Le profil acquis est contenu dans un plan (x, y) à z constant (figure 16). Le déplacement selon l'axez 

permet d'effectuer des coupes de la swface et de restituer une image tridimensionnelle de 

l'échantillon. La résolution en x et en z est de ± 0,2 f.U11, celle selon l'axe y est de ± 0,02 f.lilL Ces 

résolutions ont été vérifiées statistiquement et un étalonnage régulier est effectué à l'aide d'un réseau 

micrométrique. 

L'observation du bourrelet, pour l'ensemble des charges, est systématique pour l'échantillon de TA6V, 

et des mesures sont également effectuées sur l'alliage d'aluminium 2024-T3, un acier XC 38 et un 

acier XC 80 pour armature de précontrainte. Des essais sur des intennétalliques de couches de 

galvanisation et sur des matériaux à outils pennettent également de conforter les résultats obtenus. 
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Fig. 12: a) Modélisation de la géométrie du bourrelet [114-llS] 
b) Profils de la surface après indentation 
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Fig. 13: Vue d'ensemble du microscope confocale à source laser 

objectif 

référence haute 

{pl~~:~~~~~~~: . :. :. :. :. :. :. . . :. :. : . 
• • 0 0 0 • 0 • 0 • • • • • • • • • • • • 0 • • 
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• • • • • • • • • • • • 0 • • 0 •••• • • •••• 0 • 0 •• -- ·--- ·-·--- ·- ·- · .._ ._ ·-·-·--. · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · · ·référence basse· 
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Fig. 14: Principe d'acquisition d'un profil par le microscope confocale 
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X-X' 

Fig 15 : Profils acquis le long de la diagonale et perpendiculairement aux faces 
de l'empreinte Vickers pour un échantillon de TA6V 
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Fig. 16: Mise en place du repère d'acquisition des profds 

Chapitre 1 : L'essai de dureté Vickers ... 43 

j 



~-

1 
1. 

-1 

L 

III.B.6. L'outil informatique 

Le profil brut provenant directement de l'acquisition du microscope est illustré sur la figure 17. n est 

décrit par un fichier hexadécimal de forme : 

Three dimensioila! picture file 

15 

w 
wœœœœœœMœœœœœœœœœ 

wœœœœMœœœœœœœœœœm 
wo8œœoE m 150D 14130F141313141315 

W~MM~~OCM~~~~OC~~M~ 

W~MM~~~M~~~~MM~~~ 

w~~~~~~~~~~~~~~~~ 

S2703040 

A,1101012,1301012,2010051,2000002,2000001 

R0003.8019 

H0000.0597 

D comporte le nombre de profils acquis, ici 15 profils, les valeurs hexadécimales en fin de fichier sont 

les échelles selon les axes. Pour étudier la forme du bourrelet de façon systématique, l'outil 

informatique est indispensable afin d'augmenter la vitesse de dépouillement 

La première étape est la traduction en décimale du fichier hexadécimal. A l'aide des informations 

précitées, le fichier prend la forme : 

15 1023 

0.059700 

0.119400 

0.179100 

0.134185 0.597000 

0.1341~ 0.597000 

0.134185 0.597000 

60.953700 2.012771 8.955000 

61.013400 2.012771 8.955000 

61.073100 2.012771 8.955000 

x y 
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Fig.17: Prof"d "brot" acquis directement par le microscope confocale 
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Le nombre de profils, le nombre de points retenus par profil, les coordonnées (x, y, z) des points 

deviennent directement lisibles par les logiciels de D.A.O. tels qu'Autocad ou bien Euclid ll est 

nécessaire de traiter ces fichiers en trois étapes : 

* suppression des pics, qui correspondent aux artefacts du laser, 

* lissage du profil, 

* suppression des points non significatifs. 

III.B.6.a. Suppression des pics 

Une observation générale et rapide des profils met en évidence le problème de la variation brutale des 

cotes, qui se traduise par un "pic" sur le profil acquis (figure 18). Ce pic est brutal selon l'axe y et 

s'étend sur peu de points, c'est à dire que le gradient, traduit par la différence entre les extremum en y 

supérieure à une limite nommée "Critère", est important : 

IY mW - y maxl ~ Critère ( 20) 

La valeur "Critère" est bien sûr fonction du nombre de points, N, selon l'axe x. Avec l'hypothèse de 

1024 points retenus par profil, l'algorithme de lissage peut donc être exprimé : 

pour j variant de 0 à 1023 
pour i variant de j à j + N 

si ly[i] - y[i]l >Critère 
alors si ly(j]- y[j + N]l <=Critère 

fin de si 

alors interpolation linéaire entre j et j + N 
sinon aucune modification 

sinon aucune modification 
fin de si 

fin de pour 
fin de pour 

ll est à noter que les algorithmes sont donnés, dans le but d'une meilleure compréhension, pour des 

valeurs consignées dans des tableaux. En réalité la programmation s'effectue avec des pointeurs pour 

accélérer l'exécution et pour les problèmes de taille de la mémoire; mais le principe de l'algorithme 

reste le même. 

Les valeurs retenues expérimentalement pour N et Critère sont : 

N =30points 

Critère = 0,5 f..UI1 

Utilisant cet algorithme le profil "brut" prend alors la forme de la figure 19. 
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Fig. 18: Mise en évidence de l'artefact du microscope confocale à source laser. 
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Fig. 19 : Profil obtenu après la suppression des pics 
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Ill.B.6.b. Lissage des profils 

Un lissage est nécessaire afin de s'affranchir du bruit existant lors de l'aCquisition du profil. Diverses 

méthodes sont possibles, analyse spectrale de Fourrier ... , mais nous retenons pour sa simplicité de 

programmation la méthode du lissage par la moyenne. En fait la valeur, y, du point d'indice i est 

remplacée par la moyenne des n points précédents . et des n points suivants le point considéré. En 

reprenant les hypothèses précédentes, l'algorithme prend la forme : 

pour i variant de 0 + n à 1023- n 

pour j variant de - n à + n 

somme=O; 

pour 1 variant de i - j à i + j 

somme= somme+ x[l]; 

fin de pour 

x[i] = somme 1 (2n + 1); 

fm de pour 

fin de pour 

L'application de cet algorithme au profil- "exemple" précédant est illustrée sur la figure 20. 

lli.B.6.c. Suppression des points non significatifs 

Une fois que les traitements qui précèdent sont effectués, le profù contient toujours 1024 points et la 

taille du fichier est de 500 Ko. Aussi, dans le but de diminuer cette taille et de faciliter le traitement 

qui suit, une suppression des points non significatifs est effectuée. Cette méthode est basée sur la 

méthode connue des mathématiciens sous le nom de "méthode du boyau" (figure 21). Elle consiste à 

supprimer les points qui se situent à l'intérieur d'un boyau de rayon "critère" et centré sur le point 

d'indice i. L'algorithme correspondant s'écrit : 

i=O; 

conserver le point d'indice 0; 

tant que i <= 1023 

tant que (iy[j] - y[i]l <critère) ou G<1023) 

j = j + 1; 
fin de tant que 

conserver le point d'indice j; 

i= j; 

fin de tant que 
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Fig. 20 : Profil obtenu après lissage des points. 

crltére 

profil lissé 

D point descripteur 

Q point significatif 

recherche du second point 
significatif à partir du premier 
point descripteur 

décalage de l'algorithme sur 
le nouveau point significatif 

ensemble des points retenus 

Fig. 21 : Principe de la méthode de suppression des points non • significatifs. 
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La valeur de "critère" est le paramètre d'entrée de l'algorithme, en général elle est de 0,02 f.Uil, ce qui 

correspond à l'incertitude du confocale. La programmation de l'algorithme est aisée dans la continuité 

de la philosophie des deux algorithmes précédents. D'autres méthodes de suppression de points 

existent, notamment celle de Sequeria [116]. Le profil est tout d'abord décrit par les points extrêmes 

formant la première droite. Ensuite la distance maximale du profil par rapport à cette droite permet de 

retenir un point significatif du profil, la droite initiale est donc scindée en deux (figure 22). De 

nouveau la distance maximale est recherchée indiquant un point supplémentaire décrivant de façon 

significative le profil. Cette opération est répétée jusqu'à ce que la distance maximale entre le profil 

est la droite brisée soit inférieure à une valeur critique. 

Cette méthode est plus restrictive au point de vue du nombre de points. Le "boyau" est facile de mise 

en oeuvre et réduit d'un facteur 4 les points d'un profil. Ce facteur est satisfaisant compte tenu du but 

de l'étude en cours. Néanmoins la méthode utilisée peut être optimisée afm de considérer l'orientation 

éventuelle du profil par rapport à l'axe des abscisses (figure 23). 

L'ensemble des trois algorithmes permet d'obtenir une vue en trois dimensions d'une empreinte de 

dureté Vickers sur un échantillon de TA6V (figure 24), cette figure illustre aussi l'importance du 

traitement informatique pour une meilleure visualisation du profil. 

III.B. 7. La géométrie du bourrelet 

Les caractéristiques du bourrelet sont déterminées à partir du profil traité. La géométrie est définie par 

la longueur du bourrelet, notée 1, sa hauteur h et la largeur de contact entre l'indenteur et le matériau, f, 

(figure 25). Les indices g et d indiquent respectivement la partie gauche du bourrelet qui sera définie 

ultérieurement et la partie droite du bourrelet 

Les paramètres se définissent ainsi : 
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Fig. 22 : Principe de la rupture de pente 

Fig. 23: Influence de l'orientation du prom sur la suppression des points 
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avant traitement informatique 

après traitement informatique 

Fig. 24 : Représentation tridimensionnelle d'une empreinte Vickers 
avant et après traitement informatique · · 
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la recherche des points caractéristiques s'effectue suivant six étapes : 

* la recherche par les moindres cafrés de la droite de base du profil qui symbole la surface 

avant indentation (figme 26). Les abscisses~ sont des paramètres d'entrée de l'algorithme, ils sont 

déterminés par une visualisation préalable du profil, 

*la recherche du fond de l'empreinte par le minima des valeurs selon l'axe y, ce point est noté 

1. Bien évidemment, lorsque ce point n'existe pas (absence d'empreinte) la caractérisation du bomrelet 

devient caduque et s'arrête donc à ce niveau. L'existence de 1 est définie par : 

1 Y1- (a~+ b) 1 >écart_ mini (24) 

Le paramètre écart_mini est égal à 0.35, valeur optimisée expérimentalement. En fait, il peut être 

optimisé en prenant l'écart maximal entre les points utilisés à l'étape précédente et la droite de base, 

* recherche des points N par intersection entre le profil et la droite de base à partir du point 1. 

La gauche et la droite sont définies par : 

si~>~ alors N =Nd 

si~<~ alors N = N8 

*détermination des points H, définis par le maximwn en y, 

* détermination des points L par intersection du profil avec la droite de base à la valeur 

écart-mini près, 

* recherche des points M par la rupture de pente. L'algorithme s'écrit, pour Met, sous la forme : 

pour i variant de ~ - 5 à iHd -5 

calcul de la pente, pl, pour la droite passant par les points d'indice j compris entre i 

et i + 5; 

calcul de la pente, p2, pour la droite passant par les points d'indice j compris entre i 

+ 1 et (i + 5) + 1; 

si pl ::t:p2 àe%près 

alors ~ a pour indice (i + 5) + 1; 

i=~; 

fin alors 

fin de si 

fin de pour 
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Fig. 25 : Mise en place des paramètres de la géométrie du bourrelet 

Fig. 26 : Mise en place de la droite symbolisant la surface avant indentation 
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La détennination de Mg est identique au signe près : 

pour i variant de ~g + 5 à ~ +5 avec tm pas de -1 

calcul de la pente, pl, pour la droite passant par les points d'indices j compris entre 

i eti + 5; 

calcul de la pente, p2, pour la droite passant par les points d'indices j compris entre 

i- 1 et (i + 5) - 1; 

si pl:;!: p2 à e% près 

alors Mg a pour indice (i + 5) - 1; 

fm alors 

fin de si 

fin de pour 

La valeur e% permet de s'affranchir de l'incertitude du microscope confocale, la valeur utilisée est de 

5%. 

Ces algorithmes de recherche des points caractéristiques sont d'abord essayés sur des fichiers "tests", 

profils artificiels générés par calculs permettant de mettre en évidence, outre les erreurs de 

programmation, la sensibilité des paramètres e% et écart_ mini ainsi que la "non-~portance" du point 

d'indice O. Les algorithmes ainsi définis et les valeurs des variables ne sont certes pas optimmn. 

Diverses améliorations sont possibles, mais le but de l'étude n'est pas tme optimisation des 

algorithmes. Les résultats obtenus restent cohérents lorsque les variables fluctuent. Toute optimisation 

ne permettra pas tme meilleure compréhension car l'incertitude expérimentale sera le facteur limitant 

L'ensemble de ces algorithmes définis ci-dessus est appliqué à chactm des 2 x 96 profils selon l'axe de 

déplacement en z (figure 27) d'tme empreinte issue des cinq empreintes effectuées pour chaque 

charge appliquée dans le domaine de microdureté. Chaque charge est ainsi étudiée à l'aide de 960 

profds, aussi les résultats présentés ci-dessous ne sont que synthétiques et représentatifs des 

phénomènes observés. 

III.B.7 .a. Largeur du bourrelet 

Le modèle de Farges et Dégout [115] s'appuie sur l'hypothèse de la constance de la largeur f du 

bourrelet Une observation rapide du bourrelet engendré lors de l'indentation (figure 28) ne permet pas 

de justifier cette hypothèse. 
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Fig. 27 : Axes de déplacement pour la saisie des profds 

Fig. 28 : Empreinte de dureté Vickers effectuée sur un alliage 
d'aluminium 2024-TJ sous 1 Kgf. 
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Le traitement des profils donne deux conclusions : 

*la largeur du bourrelet est constante le long du coté de l'empreinte (figure 29). Ainsi la 

géométrie de la swtace du bourrelet au contact de l'indenteur peut être assimilée, comme l'ont proposé 

les auteurs, à un rectangle de largeur f et de longueur d 1 v2. 
*la largeur du bourrelet fest constante, quelque soit la charge appliquée (figure 30) dans le 

domaine de charge étudié, ce qui justifie l'affirmation que la variation de la dureté avec la charge est 

un artefact De plus dans le cas du TA6V, la largeur f s'écrit de façon théorique, en reprenant la 

relation de Vingsbo (16) : 

f 
_ B 731 
- 4 H

0 
J2 = 4 322 J2 = 0,4 ~rn (25) 

Cette valeur est en accord avec les mesures effectuées au microscope confocale (figure 29). 

III.B. 7 .b. Longueur du bourrelet 

Les résultats qui suivent sont présentés en utilisant la variable z.,, variable normalisée par rapport à 

d 1 V2 et centrée par rapport à 0,5 : 

z 
Zn = dj-Ji - 0,5 ( 26) 

Cette normalisation permet de superposer les graphes obtenus sous des charges différentes afm de 

mieux comprendre et d'analyser l'influence de la charge sur le bourrelet Une représentation 

significative de la variation de la longueur du bourrelet en fonction du coté "normalisé" (figure 31) 

permet une modélisation sous forme de trapèze à l'aide de deux paramètres c et a La valeur c 

caractérise la longueur maximale du bourrelet, valeur maximale au centre du coté en accord avec les 

modèles bibliographiques. L'importance du gradient de la longueur est indiquée par le paramètre a 

Les variations de ces paramètres (figure 32) en fonction de la charge sont approchées par une fonction 

puissance qui permet l'interpolation de la longueur du bourrelet pour une charge quelconque. 

III.B. 7 .c. Hauteur du bourrelet 

La hauteur est également modélisée de façon trapézoïdale par les coefficients a' et c'. La figure 33 

illustre les variations de ces coefficients en fonction de la charge ainsi que les équations des courbes 

extrapolées. La hauteur varie donc avec la charge montrant la non - relation géométrique avec la 

constante f. 
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Fig. 29 : Évolution de la largeur du bourrelet le long d'un coté de l'empreinte Vickers 
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Fig. 30 : Évolution de la largeur du bourrelet en fonction de la charge appliquée 
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Fig. 31 : Mise en place des paramètres modélisant la longueur du bouJ:Telet 
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Fig. 32 : Évolution des paramètres a et c en fonction de la charge appliquée 
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Fig. 33 : Évolution des paramètres a' et c' en fonction de la charge appliquée 
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III.B.8. Résultats 

Par corrélation, les valeurs maximales de h et de l sont sensiblement proportiomelles à la racine 

carrée de la charge appliquée. Ainsi le rapport M est constant et voisin de 3,26 1Q-2
• La fonne du 

bourrelet ne pennet pas de mesurer un angle y et il est impossible de relier nos résultats à ceux de la 

bibliographie [110- 113]. Cela est particulièrement vrai pour les charges élevées, et il nous semble 

plus judicieux d'utiliser le rapport M que l'angle y. 

En utilisant la valeur expérimentale de f, il est possible de représenter cJ.,, diagonale corrigée 

"mathématiquement", en fonction de d', diagonale corrigée "expérimentalement". La figure 34 montre 

le bon accord entre le modèle et les résultats expérimentaux pour le TA6V et l'alliage d'aluminium 

2024-T3 . 

. Ces résultats peuvent également être renforcés par l'analyse de la bibliographie. Par exemple, 

Stelmashenko et al. [117] ont étudié la dureté de monocristaux de molybdène et de tungstène en 

fonction de 1 'orientation cristallographique des plans indentés. lls observent que la dureté varie 

fortement avec la charge appliquée, quand celle-ci est comprise entre 10 mN et 10 N: les plans (100) 

étant plus durs que les plans (110) et (111). Par contre, quand la charge augmente, la différènce de 

dureté entre les différents plans s'atténue pour devenir négligeable à P = 100 N. Le bourrelet est plus ·1 

marqué pour les plans (100) que pour (11 0) et (111). Ces résultats confmnent l'influence du bourrelet 

sur la mesure de la dureté. Nous en déduisons que la dureté intrinsèque, Ho. est la même quelque soit 

le plan cristallographique indenté, mais l'influence de la charge est d'autant plus importante que le 

bourrelet est grand, ce qui confmne nos résultats expérimentaux. 
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Fig. 34 : Corrélation entre les diagonales conigées mathématiquement et géométriquement 
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III.C. INFLUENCE DES P ARAMETRES 

INTRINSEQUES DU COUPLE 

MATERIAU 1 INDENTEUR SUR LA 

.FORMATION DU BOURRELET 

ll semble que la variation de la dureté avec la charge appliquée dépend de l'étendue du bourrelet qui 
1 

est formé pendant l'indentation du matériau. ll est donc intéressant de se demander pourquoi et 

comment ce bourrelet se forme, et de relier sa fonnation aux propriétés intrinsèques du matériau. 

Stelmashenko et al. [117] considèrent deux cas limites. Pour le premier, le champ de déformation 

plastique possède une divergence qui conduit à une accumulation de la matière dans le volume du 

matériau et entraîne une contrainte de compression élastique compensée par une contrainte de tension 

en dehors du champ de déformation plastique. Le terme rotationel est nul. Comme il y a 

accumulation de contraintes élastiques, cet état limite est favorisé dans les matériaux dont la dureté est 

faible. Cet état se caractérise par une restauration élastique qui est fonction des contraintes résiduelles, 

c'est à dire par une remontée du fond de l'empreinte lors du retrait de l'indenteur. ll a été constaté par 

microscopie confocale à balayage laser sur des matériaux polymères revêtus d'un dépôt métallique, 

une remontée élastique très importante du substrat [118]. Par contre, dans le deuxième cas limite, le 

champ de déformation plastique est uniquement rotationel (le terme de divergence est nul) et tout le 

volume sous l'indenteur est déplacé vers la surface et se concrétise par la formation d'un bourrelet. 

Dans ce cas, il n'y a pas de déformation élastique. Plus la dureté du matériau est élevée, plus la 

restauration est faible et plus le bourrelet est important. Cependant la modélisation effectuée par ces 

auteurs conduit à une variation de la dureté en 1Nd qui ne correspond pas aux résultats trouvés. Pour 

les résultats relevés dans la bibliographie sur divers matériaux, ainsi que pour nos résultats 

expérimentaux, nous avons vérifié l'hypothèse précédente. Si la hauteur du bourrelet est plus élevée 

lorsque la dureté du matériau est grande, nous devons observer une variation de la pente B de la 

formule (16) avec Ho. La figure 35 représente cette variation pour les données du tableau 2: on 

constate une tendance à l'augmentation de la pente avec la dureté du matériau. La représentation de la 

largeur du bourrelet en fonction de la dureté intrinsèque (figure 36), conclue à une valeur moyenne de 

f constante quelque soit la charge. Sur les essais effectués, la hauteur du bourrelet est plus importante 

pour des matériaux de dureté élevée que dans le cas de matériau de dureté faible. On constate. 
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également que les matériaux pour lesquels le module d'élasticité est le plus grand sont ceux pour 

lesquels la pente est la plus élevée ce qui coirespond aux hypothèses faites par Li et Bradt [82] sur les 

facteurs influençant le coefficient A1 de la formule (12). La dispersion est néanmoins importante : 

pour la phase delta de galvanisation, B peut varier du simple au double alors que la dureté intrinsèque 

reste la même. D'autres facteurs sont donc à prendre en compte. Parmi ces facteurs, quatre semblent 

jouer un rôle important : 

* l'orientation cristallographique a déjà été mentionnée ci - dessus pour les résultats de 

Stemashenko et al. [117], 

* les contraintes résiduelles semblent avoir une influence plus marquée pour les faibles 

charges que dans le domaine de la macrodureté. La figure 37 (d'après [95]) montre que la phase delta 

de galvanisation ayant subie un traitement de recuit présente une variation de la dureté avec la charge 

beaucoup plus faible que le matériau brut de traitement alors que la dureté intrinsèque est inchangée. 

Cet aspect est en désaccord avec les résultats de Frankel et al. [43] qui utilisent des charges 

importantes, en dureté Rockwell C, pour déterminer les contraintes résiduelles, 

* Une diminution du coefficient de frottement entre l'indenteur et le matériau engendre une 

chute de la largeur du bourrelet formé selon Bystnycki et Varin [122] et Li et al. [123]. Ainsi 11SE est 

plus faible lorsqu'un lubrifiant est utilisé alors que la dureté intrinsèque reste inchangée. Nous avons 

vérifié cette influence par des essais de simulation sous Forge2 (figure 38) où la valeur de f pour rn = 

0 est plus faible que pour rn = 1, 

* L'état d'écrouissage influe non seulement sur la dureté intrinsèque mais également sur la 

variation de la dureté avec la charge selon Li et al. [123]. Nos essais sur un acier pour armature de 

précontrainte écroui et recuit montrent une augmentation de H, mais une diminution de B en fonction 

de l'écrouissage (figure 39). L'ISE est donc plus limitée lorsque l'échantillon est écroui de par le 

manque de mobilité des dislocations. 
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Ho B f(Jlm) Materiau référence 
245 1153 0,832 .. 35CD4 recuit [114] 
400 842 0,372 35NCD16 [114] 
780 2461 0,558 acier outil [114] 
852 1685 0,350 acter outil [114] 
103 380 0,652 cwvre [114] 
1111 1093 0,174 chrome dur [114] 
2251 6195 0,487 Ti nitide [114] 
322 731 0,401 TA6V ce travail 
78 147 0,333 2024-T3 ce travru.l 
762 2270 0,527 acter outil [119] 
800 1640 0,362 acter outil [119] 
798 1540 0,341 acier outil [119] 
755 2700 0,632 acter outil [119] 
673 2450 0,644 acier outil [119] 
736 1590 0,382 acier outil [119] 
860 860 0,177 acier rapide [120] 
620 600 0,171 acier gaieté [120] 
470 510 0,192 HSI.A [120] 
170 410 0,426 inox [120] 
90 90 0,177 cuivre [120] 
1285 1732 1,073 delta [95] 
281 1514 0,954 " [95] 
280 1240 0,784 " [95] 
293 1219 0,736 " [95] 
292 1252 0,758 " [95] 
278· 1357 0,862 " [95] 
281 1686 1,059 " [95] 
282 1884 0,554 " [95] 
85 91 0,189 Cu 15% Fe [121] 
59 83 0,249 Cu2% Fe [121] 
ISO 52 0,182 Cu [121] 
458 845 0,326 Ni3Al [122] 
484 326 0,119 Ni3Allub [122] 
271 1370 0,894 NiAI [122] 
282 534 0,335 NiAllub [122] 
219 326 0,263 Li2Al3 +Cr [122] 
221 306 0,245 Li2Al3 + Cr lub [122] 
217 591 0,481 acter [123] 
439 583 0,235 fil tréfilé ce travru.l 
260 887 0,603 fil tréfilé recuit ce travail 

Tab 2: Valeurs des paramètres Ho et B. 
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Fig. 37: Influence d'un recuit ( 8SO °C, 8 h) sur la dureté de la 
couche delta de galvanisation [9S] 
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Fig. 39: Influence d'un recuit sur la variation de la dureté pour un acier XC 80 
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IV~ CONCLUSION 

Les quelques exemples traités dans cette partie montrent que l'essai de dureté est bien plus complexe 

qu'il n'apparaît à première vue. Bien sûr, il est toujours possible de caractériser un matériau 

homogène (à l'échelle de l'empreinte) par un essai de macrodureté. Les enseignements obtenus : 

dureté, ordre de grandeur de la limite d'élasticité, effet des traitements thermiques . . . sont . 

généralement fiables. Mais en dehors de ces applications triviales, les difficultés rencontrées pour 

interpréter les résultats semblent augmenter en même temps que les charges appliquées diminuent 

Ainsi, il est périlleux d'utiliser un essai de microdureté pour rendre compte de l'influence d'un 

traitement thermique sans se poser la question de savoir si le classement obtenu ne dépend pas de la 

charge avec laquelle l'essai a été effectué [95]. Mais en prenant la précaution de mesurer l'ISE par la 

largeur du bourrelet sous diverses charges, la caractérisation intrinsèque du matériau devient possible 

en microdureté. Les innombrables interprétations possibles de l'ISE rendent compte de la complexité 

des phénomènes qui interviennent pendant l'essai : déformations élastique et plastique, recouvrance 

élastique de l'empreinte, formation de microfissures, et de l'hétérogénéité du matériau pour les faibles 
-

charges : précipités, joints de grains, écrouissage dû à la préparation de l'échantillon, coefficient de 

frottement entre le pénétrateur et le matériau indenté . . . Cette complexité est responsable des 

nombreux travaux publiés récemment dans le domaine de la microdureté. Les différentes simulations 

menées ont permis de mieux comprendre les domaines de validité des modélisations proposées ou 

encore de mettre en évidence les paramètres liés au couple matériau 1 indenteur. De nouvelles études 

sont menées pour simuler l'essai et l'instrumenter, et ces nouvelles teclmiques élargissent le champ 

d'application de l'essai de dureté. Ainsi des fabricants proposent maintenant des appareils permettant 

de mesurer également le module d'élasticité du matériau à partir de l'enregistrement de la courbe 

force - déplacement Ces études présentent un intérêt théorique certain mais les applications pratiques 

sont également nombreuses : nanodureté, comportement du matériau au frottement, critère de 

plasticité [124], fluage [88, 125, 126], fatigue [27-29, 127, 128], mécanique de la rupture [16, 129-

132}, adhésion des couches minces [17], mesure des contraintes résiduelles [16, 20, 23, 24] ... essais 

qui étaient faciles sur des matériaux massifs, mais très difficiles sur des matériaux de dimensions 

réduites. 
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ll est évident que ces développements vont de pair avec celui des multimatériaux, et des applications 

sont également possibles pour les matériatix composites (zone d'interphase, ténacité des interfaces, 

"pull out" ... ). L'objet du chapitre suivant concerne l'application de la dureté aux matériaux revêtus et 

utilise les résultats que nous venons d'obtenir. 
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Fig.l: 

Fig.2: 

Fig.3: 

Fig.4: 

Fig. 5: 

Fig. 6: 

Fig. 7: 

Fig.8: 

V~ LEGENDE DES FIGURES 

Définition et utilisation des différents essais de dureté. 

Definition and uses of hardness tests. 

Definition des différents domaines de dureté selon Bückle [53]. 

The different hardness range from Büclde [53}. 

Distribution des pressions de contact sous un indenteur d'après Johson [54]. 

Indentation of a suiface by a n"gid wedge from Johson [54}. 

Variation de la dureté en fonction de la charge pour le TA6V et le 2024-T3. 

Representation ofhardness versus applied loadfor TA6V and2024-T3 samples. 

Incertitude sur la valeur de la dureté. 

Generated error on hardness value. 

Détermination de l'indice de Meyer. 

The Meyer's relationship. 

Ellipsoïdes de confiance d'après Sargent [76]. 

Sargents 's confidence el/ipso ids. 

Relations entre les coefficients A et n d'après les résultas de Li et Bradt 

Relation between the factors n and A from Li and Bradt. 

Variation de la dureté en fonction de l'inverse de la diagonale. 

Plot of hardness against reciprocal diagonaL 
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Fig. 9 : Modélisation de l'indentation par un dièdre. 

Analysis of hardness test by a i1ihedral 

Fig. 10 : Domaines de validités des modèles d'indentation. 

Validity ck>mains ofhardness analysis. 

Fig. 11 : Simulations d'indentation d'un matériau massif sous ForgeZ. 

Fig. 12: 

Fig. 13: 

Computer simulations ofhardness test on Forge2. 

a) Modélisation de la géométrie du bourrelet 

b) Profils de la surface après indentation. 

a) Modelisation of the bulge geometry. 

b) Surface profiles after indentation prints. 

Vue d'ensemble du microscope confocale à source laser. 

View on laser scanning confocale microscopy. 

Fig. 14: Principe d'acquisition d'un profil par le microscope confocale. 

Acquisition principle of profile on laser scanning confocale microscopy. 

Fig. 15: Profils acquis le long de la diagonale et perpendiculairement aux faces de l'empreinte 

Vickers pourim échantillon de TA6V. 

Fig. 16: 

Fig.17: 

Surface morpho/ogy of the indentation print showing the surface profiles in the X-X' and 

Y-Y' directions. 

Mise en place du repère d'acquisition des profils. 

Used reference definition of profiles acquisition. 

Profil "brut" acquis directement par le microscope confocale. 

''Direct" profile given by laser scanning confocale microscopy. 
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Fig. 18 : Mise en évidence de l'artefact du microscope confocale à source laser. 

Illustration artefact of laser scanmng confocale microscopy. 

Fig. 19 : Profil obtenu après la suppression des pics. 

Result profile after the artefact treatments. 

Fig. 20 : Profil obtenu après lissage des points. 

Result profile after the point smoothing. 

Fig. 21 : Principe de la méthode de suppression des points non - significatifs. 

Principle of no-significant points smoothing. 

· Fig. 22 : Principe de la rupture de pente. 

Principle of the break-s/ope method 

Fig. 23 : Influence de l'orientation du profil sur la suppression des points. 

Profile slope influence on points smoothing. 

Fig. 24 : Représentation en trois dimensions d'une empreinte Vickers avant et après traitement 

informatique (TA6V, 50 gf). 

Vicker.s indentation illustration before and after computer treatments. 

Fig. 25 : Mise en place des paramètres de la géométrie du bourrelet 

Parameter.s definition for the bu/ge characterisation. 

Fig. 26 : Mise en place de la droite symbolisant la surface avant indentation. 

Line symbolised the swface before indentation. 

Fig. 27 : Axes de déplacement pour la saisie des profils. 

Deplacement axes used for acquisition profile. 
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Fig. 28 : Empreinte de dureté Vickers effectué sur un alliage d'aluminium 2024-T3. 

Vicker.s hardness test on aluminium a/loy. 

Fig. 29 : Evolution de la largeur du bourrelet le long d'un coté de l'empreinte Vickers. 

The bu/ge wide progression about the Vicker.s prints. 

Fig. 30 : Evolution de la largeur du bourrelet en fonction de la charge appliquée. 

Plot of bu/ge wide against the applied load. 

Fig. 31 : Mise en place des paramètres modélisant la longueur du bourrelet 

Parameters definition for the bu/ge length modelisation. 

Fig. 32 : Evolution des paramètres a et c en fonction de la charge appliquée. 

Plot of a and c parameters against the applied load. 

Fig. 33 : Evolution des paramètres a' et c' en fonction de la charge appliquée. 

Plot of a 1 and c 1 parameters against the applied load. 

Fig. 34 : Corrélation entre les diagonales corrigées mathématiquement et géométriquement 

Relation between theoritic and experimental relations of diagonals. 

Tab. 2 : Valeurs des paramétres H., et B d'après la bibliographie. 

Ho and B data. 

Fig. 35 : Variation de la pente B en fonction de la dureté intrinsèque H.,. 

Relation between the slope B and the intrinsic hardness H" 

Fig. 36 : Evolution de la largeur de bourrelet f en fonction de la dureté intrinsèque H.,. 

Plot of bu/ge wide, f, against the intrinsic hardness, H" 

Fig. 37 : Influence d'un recuit (850 °C, 8 h) sur la dureté de la couche delta de galvanisation. 

Decrease the hardness of delta phase as a fonction of the heat treatment (850 °C, Bh). 
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Fig. 38: Simulations de l'évolution de la largeur du bourrelet en fonction du coefficient de 

frottement 

Computer simulations of the bu/ge wide as fonction of friction coefficient 

Fig. 39 : Influence d'un recuit sur la variation de la dureté pour un acier XC 80. 

Heat treatment influence on hardness variation for XC 80 sample. 
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le INTRODUCTION 

Bien souvent les propriétés macroscopiques de la pièce sont antagonistes avec les caractéristiques 

microscopiques de sa surface. La surface d'une pièce doit posséder des propriétés spécifiques : 

résistance à là corrosion, au frottement ou à l'usure, biocompatibilité, aspect esthétique ... qui peuvent 

ne pas être propres au matériau massif. Les quelques matériaux satisfaisants sont d'un coût élevé et 

d'une utilisation très restreinte. 

Une solution développée intensivement ces dernières années consiste à effectuer des revêtements de 

surface ou à utiliser des multimatériaux. Dans ce cas, les qualités des différents matériaux peuvent se 

combiner pour répondre aux critères demandés. C'est le cas des revêtements durs en céramique pour 

les applications tribologiques, du dépôt d'un film métallique pour favoriser la conduction électrique, 

du dépôt d'hydroxyapatite pour améliorer la biocompatibilité, de la galvanisation pour obtenir une 

meilleure résistance à la corrosion, de l'implantation ionique ... 

Les couches déposées sont souvent minces : de 1000 Â. pour l'implantation ionique, à 20 IJlil pour un 

dépôt de nitrure de titane sur un acier à outil, et on conçoit parfaitement que les propriétés mécaniques 

de ces couches soient difficiles à déterminer. 

Les premières tentatives de caractérisation utilisaient l'essai de macrodureté, mais la profondeur de 

pénétration de l'indenteur est telle que l'on mesure principalement les propriétés du substrat. Plus 

récemment sont apparus les essais d'ultra rnicrodureté [1,2]. Avec des charges de l'ordre du mN et des 

profondeurs de pénétration aussi faibles que 200 Â., il est possible de mesurer la dureté propre du film 

et même de faire des filiations perpendiculairement à une couche implantée ioniquement [3]. 

Malheureusement ces essais sont difficiles à effectuer et ne se prêtent guère au contrôle de qualité. De 

plus, leur interprétation est complexe, et les résultats diffèrent sensiblement de ceux obtenus sur les 

matériaux massifs. Une troisième solution consiste à utiliser les appareils de rnicrodureté classiques 

avec des charges variant de 5 à 500 gf. La profondeur de l'empreinte est voisine ou supérieure à 

l'épaisseur du film, et la dureté mesurée représente celle d'un matériau composite "film + substrat". 

Les comportements élémentaires sont ensuite séparés à l'aide de modèles physiques faisant intervenir 

une loi de couplage entre les surfaces indentées ou les volumes déformés du fllm et du substrat 
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L'objet de ce travail est d'effectuer une revue critique des modèles utilisés dans cette troisième 

méthode et de montrer comment il est pos;ible de déterminer la dureté d'un film à partir des duretés 

de l'ensemble "composite" et du substrat seul. Ces remarques nous conduiront à une amélioration d'un 

modèle existant et à son application aux résultats bibliographiques ainsi qu'au chromage dur. 
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II. MATERIAUX ET METHODES 

EXPERIMENTAI ..ES 

Les échantillons étudiés sont des dépôts de chrome dur sur m substrat en acier doux ou en inox, pour 

lesquels la différence de dureté entre le film et le substrat est importante. Ces revêtements ont été 

conçus en collaboration avec les établissements V erbrugge, entreprise effectuant des chromisations 

industrielles à Lille. Quelques rappels sur le chromage précéderont la description des méthodes 

expérimentales. 

II.A.L'OBTENTION D'ECHANTILLONS CHROMES 

II.A.l. Les spécificités du chromage "dur" 

Les revêtements de chrome "dur" à usage industriel sont plus épais (3 à 800 f.IIIl) que les dépôts de 

chrome pour usages décoratifs ( S 1 ~ qui se superposent à du cuivre ou du nickel. 

Outre ses propriétés connues telles qu'une résistance à l'usure élevée et une dureté importante, le 

chrome dur présente comme caractéristiques : 

* me bonne adhérence des vernis sur le fer chromé. Utilisé dans des fabrications comportant 

des phases d'emboutissage-réemboutissage, le couple métal-vernis supporte correctement ces 

sollicitations mécaniques. De plus, le vernis permet me protection anti-corrosive du métal que 

n'assure pas le chrome si l'épaisseur du revêtement est inférieure à 30 f.llil. 

* me mauvaise soudabilité du fer chromé à grande vitesse. Différents matériaux ont été 

développés récemment au Japon pour palier à cette lacune, notamment le fer chromé granulaire 

permettant le passage du courant de soudure grâce à des granules de chrome métallique protubérants. 

* un faible coefficient de frottement du chrome électrolytique permet son utilisation au niveau 

mécanique (pistons, vérins, coulisseaux, arbres, ... ). 
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Le tableau ci dessous permet de comparer les coefficients de frottement d'un acier durci 

superficiellement et d'un acier chromé : 

revêtement Cr 1 acier 0.16 acier durci 1 acier 0.20 
revêtement Cr 1 fonte 0.06 acier durci 1 fonte 0.22 
revêtement Cr 1 bronze 0.05 acier durci 1 bronze 0.11 

Ces propriétés ne sont pas exhaustives et l'évolution permanente du procédé électrolytique engendre 

de nouvelles caractéristiques du chromage "dur". Explicitons schématiquement les étapes de base du 

dépôt électrolytique. 

II.A.2. La préparation de surface 

Suite aux préparations mécaniques des surfaces, comme la rectification, le polissage ou le sablage, 

permettant d'obtenir des états de surface après chromage trés variés, les pièces subiront un dégraissage 

et un décapage. 

Le dégraissage s'opère électrolytiquement dans un bain alcalin contenant quelques dizaines de gll de 

dégraissant Les polarités peuvent être différentes (anodique ou cathodique). L'élimination des 

graisses s'effectue par imprégnation de l'huile, mouillage du métal par le milieu_alcalin, décollement 

mécanique du film d'huile par le dégagement gazeux dû à l'électrolyse, émulsification des particules 

liquides d'huile en fines goulettes, mise en suspension des particules solides et saponification lente de 

l'huile de laminage et des acides gras en savon soluble de sodium. Cette opération est suivie d'un 

rinçage à l'eau par immersion et/ou aspersion. 

Le décapage a lieu chimiquement dans un bain d'acide sulfurique à température ambiante. La 

concentration en H2S04 se situe en général entre 40 et 70 g/1. L'efficacité du bain est vérifiée par sa 

concentration en fer sous forme ionique. Tout comme le dégraissage, l'opération de décapage est 

suivie par un rinçage à l'eau. Ce décapage peut être effectué dans le bain lui-même et consiste alors en 

une attaque anodique du support (courant inversé par rapport à l'opération cathodique du chromage). 
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II.A.3. La composition du bain électrolytique 

Le chrome est fréquemment déposé à partir d'tm bain au sulfate constitué d'acide sulfurique ou d'un 

sulfate chromique, dont la concentration est de l'ordre de 2.5 g/1 en SO./·. On utilise aussi comme 

catalyseur des ions fluorures qui sont indispensables pour obtenir tm dépôt de chrome. 

La source d'ions est constituée par l'anhydride chromique, Cr03, dont la concentration est de l'ordre de 

250 g/1. 

La tension varie de 4 à 12 V avec la densité de courant, la distance entre les électrodes et les swfaces 

en regard 

TI existe me relation étroite entre la température de l'électrolyte et les densités de courant nécessaires à 

l'obtention d'un dépôt correct 

II.A.4. Les réactions aux électrodes 

Les réactions à la cathode sont la réduction du chrome VI en chrome métallique et la réduction du 

proton: 

3e· + Cr (VI) ~ Cr (III) formation des oxydes de chrome 

3e· +Cr( mo ~ Cr (0) formation de chrome métallique 

e· + H+ ~ 112 H2 : formation d'hydrogène 

Le rendement faradique du dépôt est faible, de l'ordre de 10 à 30 %. Ainsi me grande partie de 

l'énergie consommée alimente la réaction de dégagement gazeux. 

Les électrodes, insolubles, sont souvent constituées d'un alliage de plomb et d'étain, et le bàin doit 

donc être approvisionné régulièrement en Cr03• Les réactions principales anodiques sont : 

20H ~ H20 + 1/2 0 2 +Ze· 

Ct+ ~ <Y'" + 3e· 
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II.A.5. L'influence des paramètres principaux sur le 
revêtement 

La concentration en Cr03 influence fortement le rendement faradique du dépôt en chrome métallique. 

ll apparaît un optimum pour une concentration de 250 gll, valeur utilisée en milieu industriel. Le 

rendement dépend également du rapport des concentrations acide/sulfate, ce rapport optimum est bien 

sûr paramètré par la densité de courant Enfin un dernier paramètre important concernant le 

rendement faradique du procédé de chromage est la nature du catalyseur. 

Les conditions de dépôt sont également influencées par le couple densité de courant - température de 

l'électrolyte. 

Nos échantillons sont élaborés dans un bain de composition industrielle, avec l'objectif d'effectuer un 

dépôt homogène en limitant, voire en évitant, les effets de bord Leurs dimensions est de 150 x 30 

mm avec une épaisseur du substrat de 2 mm. Le dépôt de chrome est effectué sur les deux faces avec 

une épaisseur recherchée de 100 !Jlll. Des observations microscopiques permettent de mesurer son 

épaisseur réelle. 

II.B. METHODES EXPERIMENTALES 

Les essais de dureté sont d'abord effectués sur une coupe perpendiculaire au dépôt avec des charges 

comprises entre 5 et 2000 gf, appliquées à l'aide d'un microduromètre Leitz (cf chapitre précédent). 

Une attention particulière est apportée à la préparation de surface de façon à éviter tout artefact sur les 

résultats de dureté. Un second échantillon est utilisé pour l'indentation normale. Les charges sont 

appliquées de la même manière que pour les essais en coupe. 

Une observation au microscope électronique à balayage permet de déterminer le type de déformation 

du substrat et donc le choix du modèle de couplage des duretés. Les observations au microscope 

confocale ont pour objectif de diminuer les erreurs de lecture des empreintes de dureté. 
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III. LES DIFFERENTS MODEI.ES 

III.A. LA DURETE D'UN MATERIAU REVETU ET 

LES LOIS DE MELANGES DES AIRES 

Le premier modèle proposé par Bückle .[4-6] considère lUl matériau dont la dureté varie avec la · 

distance à la surface. Celui-ci est divisé arbitrairement en 12 couches d'épaisseurs égales à la 

profondeur de pénétration, D, du diamant dans le matériau. La couche i, participe à la dureté de 

l'ensemble par sa dureté propre, Hi, pondérée par tu1 facteur Pi qui dépend de la distance de la couche 

à la surface. A partir de filiations de duretés mesurées dans tu1 plan perpendiculaire à la surface d'un 

film épais, Bückle calcule ce coefficient de pondération et montre qu'il est indépendant du matériau et 

calcule sa valeur (figure 1). La dureté composite, Ife, est obtenue à partir de la formule: 

(1) 

Pour tu1 substrat homogène, de dureté H5, revêtu par un film de dureté Hf, et d'épaisseur t, cette 

formule se simplifie : 

He= a Hs + b Hf avec a+ b = 1 

où a et b sont calculés à partir de (1) et des coefficients Pi· 

(2) 

La variation de ces coefficients, en fonction du rapport D/t, est représentée sur la figure 2. Les facteurs 

a et b déterminent la façon dont les duretés du substrat et du film influencent celle du composite. 

Dans le cas d'l.Ule profondeur de pénétration égale au dixième de celle du film, nous obtenons : 

He= 0,98 Hf+ 0,02 Hs (3) 

Ainsi, la dureté mesurée est voisine de celle du film seul, ce qui correspond à la règle empirique 

suivant laquelle on ne peut mesurer la dureté propre d'une couche que si la profondeur de l'empreinte 

est inférieure au dixième de son épaisseur. 

Dans le cas d'l.Ule profondeur de pénétration égale à celle du film, on obtient : 

He= 0, 09 Hf+ 0, 91 Hs (4) 
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16,5 
14,3 (14) 
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Fig. 1 : Répartition empirique des poids dans les sous-couches de la 
zone d'influence d'une empreinte d'après Bückle [4-6] 
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Fig. 2 : Variation des coefficients de pondération a et b 
introduits par Bückle [4] en fonction du rapport Dit 
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on mesure principalement la dureté propre du substrat et l'influence du film est souvent faible. 

Cette méthode est reprise par Kao et al. [71 en dureté Knoop pour comparer différents traitements 

d'implantation ionique sur un même substrat La couche implantée est très fine et le modèle de Bückle 

doit être modifié car la première couche de la figure 1 comporte à la fois la zone affectée par le 

traitement et Je substrat (figure 3). La dureté de cette première couche, He est proportionnelle aux 

surfaces projetées (on est en dureté Knoop) indentées dans le film et le substrat 

avec 

et 

HtAt HsAs 
He=--:;\+/\ 

En combinant ces relations avec (1) on obtient : 

(S) 

(6) 

En considérant que l'épaisseur de la couche implantée est faible devant la profondeur de pénétration, 

1 ( t )2 'gli , d t es termes en D sont ne ges evant ceux en D : 

(7) 

avec Pl = 9% (Figure 2) et D = d/30 pour la géométrie d'un diamant Knoop. 

Kao et al .. [4] vérifient cette relation en traçant la variation de la dureté en fonction de l'inverse de la 

profondeur de l'empreinte. Cette relation est linéaire, et le produit de la différence des duretés du film 

et du substrat par l'épaisseur du film : t (Hf -HJ est utilisé pour représenter l'effet durcissant de 

l'implantation ionique et comparer les traitements effectués. 

Dans cette première approche, on trouve les principaux éléments du modèle proposé par Jonsson et 

Hogmark.[8] qui sera amélioré par Vingsbo et al .. [10]: 

* la mesure de la dureté "film + substrat" sous des charges variables en microdureté, 

* la modélisation de la dureté en supposant qu'elle est proportionnelle aux surfaces indentées, 

* l'intégration de l'effet d'échelle par une représentation de la dureté en fonction de l'inverse de 

la diagonale de l'empreinte. 

Chapitre II : Application de la dureté ... 91 



.. 

Fig. 3 : Indentation d'une couche implantée d'épaisseur tet de dureté Hf sur 
un substrat de dureté Hs par un diamant Knoop (d'après [7]). 
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Jônsson et Hogmark .[8] supposent également une loi de mélanges des aires selon l'équation ( 5 ). 

Pour la géomètrie du diamant Vickers (figuÏ-e 4-a) : 

At; <Jl- Vz-2x)' 
et At t (t)2 

A =2Cd-C2 d 

où C est une constante qui dépend de la déformation du f:ùm. 

Deux cas limites sont considérés : 

( 8-a) 

(8-b) 

* le premier (figure 4-b) suppose que le film épouse la forme de l'empreinte : toute la 

déformation plastique du film est localisée dans le volume ABC, le reste du film ne servant qu'à 

transmettre la pression de l'indenteur au substrat La constante C a pour valeur : 

C = C1 = 2'\[2 sin 22° cos 22° = 0, 98 =< 1 ( 9-a) 

* le deuxième (figure 4-c) correspond à un f:ùm fragile qui ne peut pas accommoder la 

·déformation plastique du substrat, et se fissure. La déformation plastique du film est confinée dans la 

wne A'B'C' et la constante devient: 

C = C2 = 2'\{2 tan 11 o cos 22° = 0, 509 =< 0,5 ( 9-b) 

En introduisant At et As dans l'équation (7), la dureté du composite s'écrit: 

He = Hs + [ (2 ~t ) - ( ~t ) 
2 

] <Ht -Hg) (10) 

et celle du film : 

(11) 

Ce modèle est validé pour un dépôt de chrome dur d'épaisseur 1 !Jill sur différents substrats, en traçant 

la variation de (He- Hg) en fonction de la différence de charge, D.P, à appliquer pour obtenir la même 

taille d'empreinte dans le substrat et le composite. 

En effet, en différenciant la définition de la dureté Vickers à d constant : 

MI = 2 cos 22° D.P 
dz 

et en introduisant cette valeur dans la relation ( 10 ) : 

soit une relation linéaire entre D.P et la diagonale de l'empreinte. 
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a) 

b) c) 

Fig. 4 : Modèle géométrique de Jonsson et Hogmark [8] 
(a) Aires indentées dans le film (Ar) et dans le substrat (As). 
(b) Déformation plastique du film qui épouse la forme de l'empreinte (C =Ct) 

(c) Rupture du film (C = C2) 
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Cette relation est vérifiée expérimentalement pour des diagonales supérieures à 10 fJl1l, c'est à dire 10 

fois l'épaisseur du film déposé à la surface êie l'échantillon. Pour leS charges inférieures à cette valeur 

critique, la représentation est parabolique et correspond à la variation de la dureté avec la charge dans 

le film seul. Une variation parabolique est observée également pour les plus grandes diagonales 

d'empreintes et représente la variation de la dureté avec la charge pour le substrat seul, ce qui est 

conforme à la formule (3) proposée par Bückle. A noter que la dureté du film peut être déduite de la 

partie linéaire de la relation (13). 

La deuxième amélioration du modèle concerne l'introduction par Thomas .[9] et Vingsbo et al .. [1 Ol de 

la dépendance de la dureté avec la charge par l'intermédiaire de la formule : 

B 
HV =Ho+ -

d 

Thomas .suppose que les duretés du substrat et du composite suivent cette relation : 

Bs 
Hs=Hos+d 

Be 
Hc=Hoc+cr 

En combinant ces équations avec la relation (11) il obtient : 

Bs Be- Bs 
Ht=I-Ios+(f+ C2t2 

2Ct-d 

avec Hoc = Ros. puisque le rôle du film est négligeable pour les charges élevées. 

(14) 

( 15-a) 

( 15-b) 

(16) 

. B C2t2 
Pour les matériaux étudiés (un dépôt de TiN d'environ 3 f.UI1 sur un acier rapide) les termes ds et d 

peuvent être négligés lorsque les diagonales d'empreintes sont supérieures à 10 f.Uil· La dureté du film 

devient: 

( 17-a) 

en prenant C = 0,5 puisque le film est fragile. 

En faisant varier la charge et en reprenant la représentation de Thomas appliquée au film (17-a), cette 

formule permet le calcul de l'épaisseur d'un film en contrôle de fabrication à partir des valeurs 

expérimentales de Ros. Be et Bs. 

( 17-b) 

Bestofen [11] utilise ces équations pour des dépôts de TiN sur différents aciers, mais constate une 

différence sensible entre les épaisseurs calculées et celles mesurées expérimentalement 
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ll préfère utiliser une relation empirique, établie à partir de l'étude de la variation de Be avec 

• 
l'épaisseur des échantillons : 

t = -0, 8 + 0, 72 10 -3 Be (18) 

Vingsbo et al. [10] déposent des couches de chrome dur ou de nitrure de titane d'environ 1 J.ll11 sur 

différents supports, et introduisent une variation de la dureté du substrat et du film en fonction de 

l'inverse de la diagonale de l'empreinte. En négligeant comme Thomas les termes en c:t devant 

ceux en 1 1 d, ils obtiennent la dureté du composite et celle du film : 

avec: 

B 
Hc=Hœ+-c 

d 

Bc-Bs 
lfof = Hos + 2 C t 

2Ct 
Bc=B,+ d Œlof-HoJ (19) 

lls vérifient que le substrat n'a pas d'influence sur la dureté quand la diagonale de l'empreinte est 

inférieure à l'épaisseur du film (ce qui corrobore les observations précédentes de Bückle et la règle 

empirique du dixième). ils constatent également que la dureté du fùm varie avec son épaisseur. 

La constante C dépend de la nature du film mais aussi de celle du substrat : elle varie de 1 pour un 

substrat dur, à 0,5 pour un substrat mou. Ceci est confirmé par des observations effectuées en 

Microscopie Électronique à Balayage qui montrent que le film se fissure plus facilement si le substrat 

est mou. 

D'après les résultats expérimentaux : 

Hf 
- C = 1 pour- =2 

Hs 

Hf 
- C = 0,5 pour Hs = 13 

et la valeur de C est intermédiaire pour:: = 6. 

Nemec et Navratil .[12} reprennent le modèle de Jonsson et Hogmark.[8l dans le cas d'un film se 

fissurant (C = 0,5 et figure 5) et calculent la différence de diagonale d'indentation dans le substrat et le 

composite: 

(8 t)l/2 
ds -de= 2 (x +y) =sin 22o 

Chapitre II : Application de la dureté ... 96 

(20) 



1 

• 

Fig. 5 : Indentation d'un matériau revêtu par un 
diamant Vickers : modèle de Nemec et Navratil [12]. 
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Mais cette relation est moins bien vérifiée que l'équation (21) pour des substrats d'aluminimn 

recouverts d'un film de cuivre, dont l'épaissëur est comprise entre 100 et 1000 nm : 

(21) 

Ds proposent donc d'utiliser une loi de couplage empirique : 

1 1 "" 1 kt 
-JHs -~ = \j 2 cos 22° p 

(22) 

à laquelle correspond une nouvelle formulation pour la dureté du composite : 

2cos 22°PHs 

He= cos 22°P+ktH5 - 2~cos 22°kPHs 
(23) 

Le modèle de Jônsson et Hogmark amélioré par Vingsbo et al. est appliqué à divers types de 

revêtements avec succès [13}. Cependant ·des désaccords peuvent apparaître entre les résultats 

expérimentaux et les valeurs supposées être celles du film. Ces différences sont attribuées à : 

*un changement de morphologie du revêtement [14}, 

*une dépendance de la dureté du film avec son épaisseur.[8] due à la présence de contraintes 

résiduelles dans le film.[9}, 

*une diminution de la dureté près de la surface.[lSl dans le cas des couches d'implantation 

ionique, 

* l'incertitude résultant de la mesure de l'épaisseur du film [15, 16}. 

D'autres différences sont plus difficiles à expliquer : 

*Hoc peut être différent de Ifo5 .[11, 17} alors que pour des charges très grandes le film ne doit 

pas influer sur la valeur de dureté trouvée, 

* la représentation de la variation de la dureté avec l'inverse de la diagonale de l'empreinte 

n'est pas linéaire : elle peut diminuer pour les faibles charges (dépôt de chrome sur un acier à haute 

résistance) ou augmenter (dépôt de chrome sur le cuivre) .[10}. 

Pour ces diverses raisons le modèle est limité à certains matériaux et épaisseurs de film. 

Chicot et Lesage .[18-20} critiquent en particulier l'application du modèle de Jônsson et Hogmark 

dans le cas des couches épaisses. Ds observent expérimentalement une variation de dureté du 

composite présentant un point d'inflexion (figure 6). Selon ces auteurs, le modèle précédent ne 

s'applique pas car : 

* Hoc peut être inférieur à Ros. 
* quand la charge devient infinie Hoc = Ros donc Be = B5 et C = 0, 

* pour les faibles charges, la dureté du composite tend vers la dureté du film pour les plus 

faibles charges: At=A, ~t =·1, doncC= 1. 
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Fig. 6: Variation de la dureté avec l'inverse de la diagonale de l'empreinte 
pour un film épais (modélisation de Chicot et Lesage [19] ). 
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Tis en déduisent que C varie entre 0 (pour les charges élevées) et 1, et proposent de remplacer la 
• 

constante C du modèle de Jonsson et Hogmark par une fonction dépendant du rapport de l'épaisseur 

sur la diagonale de l'empreinte : 

avec 

( t)n' 
C= d 

1 3 ,. tai n = 4 expenrnen ement 

La dureté du composite devient alors: 

_ [ (.!.)n'+l_ (.!.)Z(n'+l)] [ _ (.!.)n'+l_ (.!.)Z(n'+l)] 
Hç- 2 d d Ht + 1 2 d d Hs 

(24) 

( 25) 

Bien que cette relation soit en bon accord avec les résultats expérimentaux pour un dépôt épais de 

Cr3C7 1 NiCr sur un substrat d'acier (mais l'introduction d'une constante supplémentaire permet 

toujours d'obtenir une meilleure corrélation), ce modèle appelle quelques remarques : 

* si la variation de la dureté avec l'inverse de la diagonale de l'empreinte est linéaire et 

correspond physiquement à la formation d'un bourrelet sur le bord de l'empreinte (se reporter au 

chapitre précédent), rien ne justifie que la dureté du composite obéisse à une loi semblable. Cette 

erreur est commise quand on utilise la relation de Thomas (équation (15-b)), qui est approchée et 

vérifiée que dans un domaine expérimental réduit. Chicot et Lesage commettent cette erreur en 

(
Ct\2 Ct 

négligeant (comme tous les autres auteurs) les termes en d J devant ceux en (f· Cette erreur est en 

outre d'autant plus importante que le rapport ~t est grand 

* l'affirmation Be tend vers Bs devient donc fausse, 

* de plus, l'affirmation ~t = 1 donc C = 7 = 1 est évidemment fausse puisqu'elle suppose que 

7 = 1 ce qui n'est vérifié que ponctuellement. 

Nous allons voir maintenant comment le modèle de Jonsson et Hogmark doitêtre appliqué pour 

rendre compte des résultats expérimentaux. 
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III.B. MODIFICATION DU MODELE DE JÔNSSON 

·ETHOGMARK 

Nous reprenons le modèle de Jënsson et Hogmark mais sans effectuer de simplification. La 

représentation de la variation de la dureté en fonction de l'inverse de la diagonale est retenue pour une 

mise en évidence plus aisée des particularités. n est évident que le mode de représentation n'a aucune 

influence sur le modèle. Dans ces conditions, et en tenant compte de tous les termes, l'équation [16] 

s'écrit sous la forme : 

A1 Az A3 
He =Hos+cr+ d2 + d3 

avec A 1 = 2 C t <Hot -Hos) + Bs 

Az = 2 C t (Bt - Bg) - C2 t2 (Hot - HoJ 

A3 = - C2 t2 <Bt -Bg) 

En introduisant les variables Mio = <Hot -Hos) et Lill = <Bt -Bg), les facteurs s'écrivent : 

A1 = 2CtMfo+Bs 

A2 = 2 C t Lill - C2 t2 Mio 

A3 = - C2 t2 Lill 

(26) 

Dans le cas ou le film est plus dur que le substrat, Mio et .6B sont tous deux positifs. On vérifie bien 

sûr que si le substrat et le film sont identiques : He = Hs = Bos + Bsfd 

. 1 
He correspond à une équation du troisième degré en fonction de d qui présente quelques particularités 

qui sont décrites ci dessous. 

III.B.l. Intersection de la représentation de ~ et 
deHr 

D'après la relation [16], les duretés du composite et du film sont égales quand: 

( 27) 

c'est à dire pour 
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La dureté du composite est égale à celle du film pour une diagonale d'empreinte do = t soit une 

profondeur de pénétration du diamant Vic~ers : D =~dans le cas d'un film non fissuré (C = 1) 

(figure 4-b), ou pour do=~ soit D = 1t4 pour un film fissuré (C = 0,5) (figure 4-c). 

Ainsi pour: 

1 1 
->­
do Ct 

la dureté du composite est égale à celle du film et l'équation (26) ne s'applique plus. 

III.B.2. Tangente à 1' origine. 

La tangente à l'origine a pour équation : 

2 C tLlHo + Bs 
H'c =Ros+ 

d 

( 28) 

(29) 

Cette équation est identique à celle obtenue par Thomas .[91. La tangente coupe la droite représentant 

la dureté du film en fonction de l'inverse de la diagonale de l'empreinte au point d'abscisse : 

1 1 ÂH 
---- 0 
d -do - 2 C t LlHo + Bs 

Ce point existe si sa valeur est positive ce qui conduit à la condition : 

1 ilE 
!:l. ~ 2Ct en posant !:l. = -­

ÂHo 

La courbe représentative de He se situe entièrement au dessus de sa tangente si : 

soit 

1 1 
do> d0 

1 1 
2ct<!:l.<ct 

III.B.3. Point d'inflexion de la courbe. 

Les points d'inflexion sont obtenus en résolvant l'équation : 

H"c = 2 [2 Ct (Br- BJ- C2 t2 (Hor- Ros>] + 6 - cz tZ ~- BJ = 0 
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La solution à cette équation donne l'abscisse du point d'inflexion : 

1 1 • 2 ~ 

d= dt= 3Ct- 3 
L'existence de ce point d'inflexion impose une condition sur la variable ~ : 

III.B.4. Tangente à la courbe 

Le coefficient directeur de la tangente à la courbe He = f(lld) a pour équation : 

(34) 

( 35) 

He= 2Ct(Mlj + Bs+ 2 2 Ct(~) -d cz tz (Mio) + 3 - c2 tz (~) ( 36) 
d2 

Ce coefficient est égal à la pente Br pour : 

1 1 1 
d= d*=Ct ( 37-a) 

ou 
1 1 1-2Ct 
d= d**= 3Ct ( 37-b) 

Nous notons que le point d'intersection entre He et Ht a pour particularité d'avoir en plus une tangente 

commune, autrement dit le raccord entre He et Ht est de classe Ct. De plus, on remarque rapidement 

que d~ > d~ car C t et ~ sont positifs. Ainsi la condition d'existence de ces deux points est limitée à 

la condition d'existence de d~ : 

1 
2Ct<~ (38) 

En fonction du produit~ Ct, il est possible de définir 4 types de représentation de la dureté (tableau 1 

et figure 7 a, b, c, d) alors que les études effectuées jusqu'à maintenant n'en considéraient qu'un. Ces 

courbes mettent en évidence l'importance de l'épaisseur du revêtement par rapport au caractéristiques 

de dureté de chaque matériau. ll est impossible d'avoir une allure commune quelles que soient les 

caractéristiques du revêtement, ce qui permet d'expliquer les erreurs relevées dans la littérature. Les 

résultats de Lesage et Chicot peuvent alors être interprétés dans le cas de la figure 7 b. 
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0 <Il ct< 0,5 0,5 <Il ct< 1 l<llCt<2 2</lCt 

point d'inflexion • OUI OUI oui non 

1/ do • <0 > 1/ d0 0< 0< 
et< 11 d0 et< 11 d0 

existence de 0 oui non non non 
1 1 d** 

Figure n° 7 a b c d 

Tab. 1 : Mise en place des représentations graphiques en fonction du produit Il C t 
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Fig. 7: Variation de la dureté du film, du substrat et du "composite" en fonction de l'inverse de la 
diagonale de l'empreinte pour différentes valeurs du produit li Ct. 
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III.C. LOI DES MELANGES EN VOLUME 

Le deuxième type de modèles est basé sur une loi des mélanges des volumes déformés plastiquement. 

Sargent.[21, 221 propose la loi de couplage suivante: 

Ht Vt+Hs Vs 
He Vs+Vt 

(39) 

où les volwnes déformés sont compris à l'intérieur d'une calotte sphérique dont le diamètre est la 

diagonale de l'empreinte (figure 8). Ce modèle, qui donne des résultats corrects quand on est en 

présence d'un film dur sur un substrat mou, est repris par différents auteurs. 

Une première amélioration est proposée par Bumett et Page [23] .qui étudient la dureté des plans 

(111) du siliciwn implanté par de l'azote. lls constatent une diminution de la dureté en surface 

(fonnation d'une couche amorphe), et un effet de taille (variation avec la charge appliquée) que ne 

peut représenter le modèle de Sargent. lls introduisent alors une variation de la dureté du substrat par 

l'intennédiaire de la relation de Meyer qui permet d'expliquer ce comportement observé. 

v 
Une seconde amélioration est apportée par l'introduction d'un facteur V sV dans la dureté du substrat 

s+ f 

de la fonnule ( 39 ) : 

(40) 

Ce facteur pondère l'importance de la dureté du substrat pour les fmbles charges. Pour V 5>> Vf, ce 

facteur est voisin de 1, la dureté He est proche de la valeur de Hs. ll devient peu différent de 0, pour 

Vs<<Vt, ce qui signifie que le substrat n'a plus d'influence sur la dureté du matériau revêtu. Ce facteur 

rend compte de la différence des zones déformées plastiquement dans le substrat et dans la couche 

déposée en diminuant le rôle du substrat qui est plus dur. 

Bumett et Rickerby [241 tentent alors de définir de façon plus précise la zone d'influence en utilisant 

la taille de la zone plastique calculée par Lawn et al .. [251 à partir du modèle d'expansion d'une cavité 

sphérique de Marsh et Hill. Le comportement du matériau sous indentation correspond aux deux cas 

représentés sur la figure 9. Cette géométrie doit être modifiée si on suppose que l'adhésion du film sur 

le substrat engendre une continuité des défonnations à l'interface. Si cette condition n'est pas vérifiée, 

une fissure se propage entre le film et le substrat et la dureté mesurée n'est plus celle du matériau 

composite. 
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d (diagonale) 

D 

Fig. 8 : Modèle de Sargent [21 ,22] : la zone influencée par l'indentation est une calotte 
sphérique dont le diamètre est la diagonale de l'empreinte 

v 
s 

d (diagonale) 

d (diagonale) 

Fig. 9 : Représentation des zones déformées plastiquement par le diamant Vickers 
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Burnett et Rickerby .[24] supposent alors qu'en présence d'une interface rigide, le matériau dur n'est 

plus capable d'accommoder la déformatioiÎ plastique du matériau mou puisque sa limite d'élasticité 

est supérieure. La réciproque est vraie : la déformation du matériau dur crée à l'interface une 

contrainte de cisaillement suffisante pour provoquer la déformation plastique du matériau mou. La 

modification des tailles de zone plastique est représentée schématiquement sur la figure 10, et 

correspond sensiblement à ce qui est obtenu par simulation à l'aide des éléments finis [24}. Cette 

modification de la taille des zones de déformation plastique engendrées par le diamant Vickers est 

introduite dans les équations par l'intermédiaire d'un facteur x : 
HtVt 3 Hs Vs 

He= ---y-+ X ---y- si Hs < Ht ( 41-a) 

3 Ht Vt Hs Vs Hc=x -y+-y siHs>Ht ( 41- b) 

où Vs et Vt sont les volumes déformés plastiquement calculés par la relation (7) du chapitre 

précédent. V est le volume total déformé plastiquement (V= Vs+ X3 Vf, ou x3 Vs+ Vt). et X un 

paramètre empirique qui représente la variation de volume de la zone plastique en fonction de 

l'adhérence de l'interface. 

Comme x représente une variation de rayon de la zone plastique, il est de la forme : 

(42) 

où q varie théoriquement entre ~ et } .[26}, H'5 et H't sont les duretés caractéristiques du fllm et du 

substrat pour une diagonale d'empreinte fixe (par exemple pour un diamètre d'empreinte de 10 Jllll, 

noté Hf(loJ.Ull) ). 

Bull et Rickerby .[26] appliquent ce modèle à de nombreux matériaux : WC, acier à outil, acier 

inoxydable, recouverts d'une couche de nitrure de titane dont l'épaisseur varie de 0,5 à 20 Jllll. 

L'accord entre le modèle et les résultats expérimentaux est meilleur que celui obtenu par le modèle de 

Jonsson et Hogmark.[8] surtout quand la diagonale de l'empreinte est du même ordre de grandeur que 

l'épaisseur du fllm. Le modèle de Jonsson et Hogmark est particulièrement mauvais pour des dépôts 

de nitrure de titane d'épaisseur de 2 ou 5,5 Jllil sur un substrat en acier inoxydable. 

Comme le facteur x dépend de l'adhérence du film sur le substrat, le modèle de Burnett et Rickerby 

devient difficile à appliquer dans le cas des revêtements fragiles qui se fissurent sous l'effet de la 

pression d'indentation. 
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Fig. 10: Modification apportée pour rendre compte de la continuité des 
zones de déformations (d'après [24]) 
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n devient impossible alors de calculer le volume déformé et le modèle donne des résultats 

sensiblement différents des valeurs expé~entales .[26}. 

Constatant que de faibles variations de Hf(loiJlll) et den entraînent des variations importantes de He 

calculé, Bull et Rickerby .[39} proposent d'utiliser la démarche suivante pour optimiser les coefficients 

du modèle: 

* le facteur x ~t d'abord calculé à partir de l'équation (43) déduite de la relation ( 41- a) : 

( 43) 

* ils vérifient ensuite que cette valeur calculée varie bien de façon linéaire en fonction de 

Er Hs d ' bil 'thmi l · · d 1 
Es Ht en coor annees ogan ques, et que a pente est VOisme ez, 

* cette valeur de x permet de calculer He et le coefficient de corrélation du modèle, 

* ils font varier Ht et n pour optimiser le coefficient de corrélation entre He mesuré et He 

calculé. 

Malgré cette optimisation, le modèle ne donne toujours pas de résultats corrects quand la profondeur 

de pénétration est supérieure à l'épaisseur du film. Dans ce cas, la figure 11 représente mieux le 

comportement du film pendant l'indentation. Le film est comprimé entre l'indenteur et le substrat, 

alors que dans la figure 8 on supposait implicitement la disparition du volume du film qui occupait 

celui de l'empreinte, cela est d'ailleurs confirmé par des observations en coupe effectuées au M.E.B. 

On observe également la formation d'un bourrelet autour de l'empreinte, mais le volume déplacé est 

considéré comme négligeable devant celui de la zone plastique. 

Pour les charges élevées, x calculé devient supérieur aux valeurs extrapolées à partir des charges plus 

faibles, ce qui correspond à une diminution du volume de substrat déformé consécutif à l'effet de 

compression du fùm. Pour des charges encore plus grandes, il y a rupture du film. Cette rupture 

intervient quand la profondeur de pénétration est voisine de l'épaisseur du film. Ce résultat est 

conforme aux premières observations de Bückle .[5} et x doit vérifier tine fonction linéaire 

décroissante du rapport D/t pour que le modèle soit vérifié. 

Le principal reproche que nous pouvons faire à cette méthode tient au caractère semi - empirique du 

coefficient x qui doit être optimisé pour que le modèle soit vérifié. Une approche récente de Chicot et 

Lesage.[18-20, 27} semble apporter une solution à ce problème. 
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Fig. 11 :Représentation de la déformation du film lorsque la profondeur de 
pénétration est supérieure à l'épaisseur du film (d'après [26]) 
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Ds considèrent que les zones déformées plastiquement dans le substrat et le revêtement sont 
• 

modifiées, par rapport à ce qu'elles seraient dans un matériau homogène, et se combinent suivant une 

loi de couplage en série (figure 12). La dureté du composite s'écrit alors : 

He= a Hf + b Hs avec a+ b = 1 (44) 

ou 

(45) 

Les volumes déformés Vi et V if sont assimilés à des calottes hémisphériques ou cylindriques : 

2 
vi =3rcbi3 

vif= rc bi2 t 

si bien que le coefficient pondérateur, a, s'écrit : 

( 46-a) 

(46-b) 

(47) 

Les différents modèles utilisés pour représenter la dureté d'un film sur un substrat peuvent être 

adaptés pour les études effectuées sur des multimatériaux ou en ultra microdureté. 

Dans cette dernière hypothèse, le modèle volumique est adapté par Fabes et al. [28, 29] pour rendre 

compte des différentes valeurs relatives de profondeur d'empreinte par rapport à l'épaisseur de la 

couche. Trois stades sont considérés : 

* le premier est celui où l'empreinte et la déformation plastique créées sont intégralement 

situées à l'intérieur du film. La dureté trouvée est donc celle du film, 

* dans le second : l'indenteur est toujours situé à l'intérieur du film, mais la zone plastique 

déborde dans le substrat La formule donnant la dureté mesurée est semblable à celle de Bumett et · 

Rickerby (3-a) [24]: 

(48) 

a= 3 q et varie de 1 à 1,5 en fonction de l'adhérence de l'interface film- substrat, 
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s + f 

Vr = Yrs +Vrr 

Fig. 12: Loi de couplage en série selon Chicot et Lesage [18-20,27] 
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* dans le troisième : l'indenteur pénètre à l'intérieur du substrat. La formule (48) est revue en 

faisant intervenir la déformation plastique ciree par l'indenteur, V sd : 

(49) 

Fabes et al. utilisent un indenteur conique d'angle au sommet de 45°, si bien que les valeurs de Vt et 

Vs diffèrent de celles calculées précédemment. 

D'après les résultats expérimentaux, la dureté du film est indépendante de son épaisseur. Ce résultat 

contredit les affirmations précédentes et laisse supposer que ces dernières soient dues à une 

imprécision des modèles utilisés. L'augmentation de dureté apparente du film ne serait pas dûe à un 

changement de sa structure ou aux contraintes résiduelles, mais à une interaction du champ de 

déformation dans le film avec le substrat. 

La deuxième généralisation est effectuée par Engel et al .. [30, 311 et concerne le dépôt de 

multicouches sur un substrat effectué pour des applications électroniques. La méthode utilisée est une 

généralisation du modèle de Jônsson et Hogmark [8} dans lequel le substrat prend la forme de 

l'indenteur et chaque couche intermédiaire se déforme suivant des plans paiâllèles aux faces de 

l'indenteur. La dureté mesurée devient : 

(50) 

ll est possible d'utiliser cette formule en contrôle de qualité soit pour : 

* calculer la dureté intrinsèque d'un matériau si celle des autres et les épaisseurs sont connues, 

* calculer l'épaisseur d'une couche si les duretés intrinsèques et les autres épaisseurs sont 

connues. 
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·IVe APPUCATIONS ET DISCUSSION 

L'hypothèse consistant à assimiler les zones de déformation plastique à l'intérieur du film à une calotte 

cylindrique ne peut pas être validée pour des diamètres d'empreintes correspondant à l'épaisseur du 

film. En effet, le rayon de la zone plastique bt est voisin de t donc l'approximation est caduque. 

Si Burnett et Rickerby .[321 ne peuvent obtenir une bonne corrélation avec le modèle de Jonsson et al. 

c'est qu'ils utilisent la relation simplifiée dans laquelle ils introduisent la correction de l'effet de taille à 

l'aide de l'indice de Meyer au lieu de la relation (8) (il faut noter également que les relations (49) 

utilisent un paramètre ajustable supplémentaire qui varie en fonction du type de substrat de 0,69 à 

1,67 pour les matériaux étudiés). 

Nous avons repris les points expérimentaux de .[28} et appliqué le modèle modifié de Jonsson et 

Hogmark que nous avons présenté dans le paragraphe précédent pour lequel : 

*Hot= 1200 (valeurs de la macrodureté du film d'après.[28D 

* Ros = 113 et Bs = 838, valeurs calculées par régression à partir des données de [28] 

* Bt = 3000 estimé à partir de la relation entre II., et B mise en place au chapitre I 

Avec ces valeurs estimées ou calculées d'après les résultats expérimentaux de 13urnett et Rickerby, 

nous constatons (figure 13) l'accord du modèle de Jonsson, que nous avons généralisé, avec les 

résultats expérimentaux [33]. n faut également remarquer que la représentation de la dureté en 

fonction de la charge appliquée ne permet pas d'estimer correctement les écarts entre les points 

expérimentaux et les modèles car les écartS semblent faibles selon l'axe des abscisses mais sont en fait 

bien plus importants selon l'axe des ordonnées car la courbe possède une tangente élevée. Nous avons 

préféré utiliser la représentation de la dureté en fonction de l'inverse de la diagonale pour laquelle les 

écarts sont plus visibles. 

L'application aux matériaux chromés est effectuée après la réalisation d'un polissage de la surface de 

façon à éliminer une couche de chrome sur l'une des faces de l'échantillon. L'observation au M.E.B. 

met en évidence la présence de fissures engendrées lors de l'indentation (figure 14), le paramètre C est 

donc égal à 0,5. 
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Pour une épaisseur de 51 fllll, nous appliquons le modèle développé précédemment (figure 15) et 

nous constatons une bonne corrélation entrê le modèle et les points expérimentaux. Les constantes de 

dureté intrinsèque sont obtenues sur une coupe pour le substrat, mais pour le dépôt la régression 

linéaire est effectuée sur les points obtenus sous de faibles charges. Dans les conditions 

expérimentales, nous nous trouvons dans le cas de la figure 7 d, illustrant la cohérence entre les 

valeurs expérimentales et le modèle développé, malgré une dispersion importante dûe à la porosité du 

revêtement 

Les modèle basés sur la loi de mélange des volumes des zones plastiques considérant les rayons de 

zones plastiques calculés par Hill [34] (équation 7 du chapitre Il) fonction du rapport E 1 H. Lors du 

"couplage" des volumes de déformation plastique dans les différents modèles, l'hypothèse utilisée 

suppose que le rayon de la zone plastique du substrat est plus grand que celui du film. Or l'hypothèse 

inverse n'est pas à exclure et permet la compréhension des erreurs rencontrées dans la bibliographie. 

La figure 16 résume schématiquement l'évolution des zones plastiques selon les deux hypothèses 

probables. Les volumes des zones indentées peuvent être alors calculées selon les différents cas 

(tableau 2). L'ensemble des auteurs négligent le volume occupé par l'indenteur, la figure 17 illustre 

l'évolution du rapport entre la zone occupée par l'indenteur et le volume de 1~ zone plastique. Ce 

rapport est de 2% dès que d est supérieur à 0.5!JII1, valeur très inférieure à nos conditions 

expérimentales. n est donc justifié de négliger le volume occupé par l'indenteur dans la film par 

rapport au volume de la zone plastique. Par contre, Chicot et al. [35] affmnent que si le rapport entre 

d et t est inférieur à 1 alors l'influence du substrat est négligeable. Cette affirmation est fausse si les 

matériaux entrent dans le cadre du cas 1 (figure 12). Or dans le cas du revêtement de Cr3C2 /NiCr sur 

un acier ferritique les rapports sont respectivement de 0,15 et de 0,96. Nous nous trouvons dans le cas 

1 où la zone plastique dans le substrat existe avant que la diagonale devienne égale à l'épaisseur du 

substrat Pour les matériaux étudiés, si d > 0.457 t, la zone plastique dans le substrat existe. La 

condition sur le rapport inférieur à l'unité n'est pas assez restrictive pour pouvoir négliger l'influence 

du substrat 
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V. CONCLUSION 

Dans ce chapitre, nous montrons que l'essai de dmeté Vickers pennet de mesurer la dmeté d'un film 

mince, même si les dimensions de l'empreinte sont supériemes à l'épaisseur de la couche déposée. 

Certaines précautions sont cependant nécessaires pour que le résultat obtenu soit correct. En 

particulier, nous avons montré qu'il n'est pas toujours possible d'appliquer les simplifications 

proposées dans la bibliographie, qui sont souvent la source d'erreurs. La modification du modèle de 

Jônsson et Hogmark et son application aux resultats de Bumett et Rickerby illustrent l'importance de 

tous les termes générés par l'I.S.E. La généralisation de la formulation de la dureté du composite 

substrat - film ne peut s'effectuer qu'à partir de la connaissance des caractéristiques intrinsèques des 

deux matériaux en présence, B et H.,. 

Par ailleurs les différents modèles proposés dans le littérature introduisent des constantes, C et x, qui 

influent considérablement sur les résultats et doivent être justifiées soit par des observations de la 

déformation du film sur des coupes métallographiques, . soit par des représentations graphiques de 

l'évolution de ces paramètres. 

L'ensemble de ces résultats et de ces méthodes soulignent l'attention à apporter à-la mise en oeuvre de 

l'essai Vickers. Le chapitre suivant montre l'intérêt de cette technique à la caractérisation des 

interfaces et effectue la comparaison avec l'ensemble des autres méthodologies possibles. 

Chapitre ll : Application de la dureté ... 123 



Fig.l: 

Fig. 2: 

Fig. 3: 

Fig.4: 

VI~ LEGENDE DES FIGURES 

Répartition empirique des poids dans les sous-couches de la zone d'influence dUne 

empreinte d'après Bückle [4-6]. 

Repartition of the "weights "Pi expressing the relative contributions of the sub/ayers in 

the influence zone of a Vicker.s' indentation to the measured hardness (empirical 

evaluation) from Büclde [4-6]. 

Variation des coefficients de pondération a et b introduits par Bückle [4] en fonction du 

rapport Dit. 

The variation of coefficients a and b ver.s'us Dit 

Indentation d'une couche implantée d'épaisseur t et de dureté Hr sur un substrat de dureté 

Hs par un diamant Knoop (d'après [7]) ). 

Knoop indentor penetrating a film of thickness t and hardness Hf, on a substrate of 

hardness Hs (from [7] ). 

Modèle géométrique de Jonsson et Hogmark [8]. 

(a) Aires indentées dans le film (Ar) et dans le substrat (AJ. 

(b) Déformation plastique du film qui épouse la forme de l'empreinte. 

(c) Rupture du film correspondant à la valeur Cz de la constante C. 

Jonsson and Hogmark geometrical mode/ [8]. 

(a) Load supporting area Atand As of the film and the substrate. 

(b) Idealised film defonnation at the rim of the indentation print for a p/astically strained 

film 

(c) Idealised film defonnation for crack fonnation (hard and brittle film on a soft 

substrate). 

Chapitre II : Application de la dureté ... 124 



· Fig.S: 

Fig.6: 

Tab.l: 

Fig. 7: 

Indentation d'un matériau revêtu par un diamant Vickers : modèle de Nemec et Navratil 

[12]. • 

Nemec and Navratil mode/ [12} for Vicke~ indentation of a hard film on a soft 

substrate. 

Variation de la dureté avec l'inverse de la diagonale de l'empreinte pour un film épais 

(modélisation de Chicot et Lesage [19] ). 

Hardness of a thick coating ve~us the reciprocallength of the diagonal from Chicot and 

Lesage [33}. 

Mise en place des représentations graphiques en fonction du produit !:l. C t 

Typical graphies ve~us !:l. C t parameter. 

Variation de la dureté du film, du substrat et du "composite" en fonction de l'inverse de la 

diagonale de l'empreinte pour différentes valeurs du produit !:l. C t 

--- tangente à la représentation de~ 

représentation de H. 

représentation de ~ 

modèle 

point d'abscisse dl 0 

point d'intersection entre la tangente et Hf, ! 
. d'" .fl . 1 

pomt m exton dt 

tangente à la courbe correspondant à Bt. d~ 

Variation of composite, substrate and coating hardness v~us 1/d in fonction !:l. Ct 

parame ter. 

--- tangent at the origin 

---- H. 

----- ~ 

Chapitre II : Application de la dureté ... 125 



r -

Fig.8: 

Fig. 9: 

original mode/ 
• 

. 1 
pomtfor do 

1 
intersection between H'c and Hj do 

·,n . . 1 zn; .exzon poznt -d 
. 1 

1 
point where the slope is Bj d** 

Modèle de Sargent [21,22] : la zone influencée par l'indentation est une calotte sphérique 

dont le diamètre est la diagonale de l'empreinte. 

Influence zone around a Vickers indentation (from Sargent [21,22] ). 

Représentation des zones déformées plastiquement par le diamant Vickers. 

Deformation geometries used in the volume law-ofmixtures. 

Fig. 10: Modification apportée pour rendre compte de la continuité des zones de déformations 

(d'après [24]). 

Modification of the defonning volumes due to the adhesive coupling (from [34]). 

Fig. 11 : Représentation de la déformation du film lorsque la profondeur de pénétration est 

supérieure à l'épaisseur du film (d'après [26]). 

Defonning volume when the coating is pressed into the indent (from/26]). 

Fig. 12 : Loi de couplage en série selon Chicot et Lesage [18-20,27]. 

Volume series law of mixtures from Chicot et Lesage [18-20,27]. 

Fig 13 a : Résultats obtenus par Bumett et Rickerby [32] pour des revêtements de TiN sur WC-Co 

d'épaisseur 2,5 Jliil et 5 Jllll· 

Bumett and Rickerby data for TiN coating on WC-Co substrate with 2.5 pm or 5 

pm thickness. 

Chapitre II : Application de la dureté ... 126 



Fig. 13 b : Représentation de la dureté Vickers avec l'inverse de la diagonale de l'empreinte pour les 

résultats de [28]. La courbe traCée correspond au modêle de Jonsson et Hogmark modifié 

et la droite correspond au modèle initial. 

Fig. 14: 

Fig.15: 

Fig.16: 

Tab.2: 

Fig. 17: 

(a) pour une épaisseur du film de 2 f..Ull 

(b) pour une épaisseur de 5,5 f..Ull· 

Vïcke~ hardness versus the reciprocal length of the indentation print for [41] result.s. 

The curve corresponds to the modi.fied Jonsson and Hogmark mode/ and the line is the 

plot of the jirst mode/. 

(a) for 2 pm thick coating 

(b) for 5,5 thick coating. 

Observation d'une empreinte Vickers sur un dépôt de chrome justifiant le choix de la 

constante C. 

Vicke~ print observation of Cr coating on steel justifying the C value. 

Application du modèle au revêtement de chrome sur un acier inox. 

Mode/ application for Cr coating on 316L substrate. 

Evolution des zones de déformation plastique lors de l'indentation d'un bicouche. 

Elastic 1 plastic zones evolution during the bi-material indentation. 

Equations des volumes indentés ou occupés par l'indenteur selon l'évolution de 

l'indentation d'un bicouche. 

Mathematic equations of indented or diamond occupied volumes in the bi - material 

hardness. 

Evolution du volume occupé par l'indenteur et du volume de la zone plastique. 

Indenteur and plastic zone ratio evolution ve~us the print diagonal. 

Chapitre II : Application de la dureté ... 127 

l 



VIt BIUOORAPHit: 

1.W. D. NIX, Mechanical properties of thin films, Met. Trans., 20A, 11,1989, pp 2217-2245. 
2 W.C. OLIVIER, R. HUTCHINGS and J. B. PETIITCA,"Measurement of hardness at indentation depths as low as 20 
nanometres" in Microindentation Techniques in Materials Science and Engineering, ASTM STP 889, P. J. & LA WN BLAU 
B. R. Arnerican Society for Testing Metals, Philadelphia, 1986, pp 90-108. 
3 J. B. PETIDCA and D. TABOR, Contact of characterized metal surfaces at very /ow /oads: deformation and adhesion., 
Surface Science, 89, 1979, pp 255-282. 
4 H. BÜCKLE, Les possibilités et les limites d'application des essais de microdureté pour les revêtements métalliques., La 
Machine- Outil française, 206, 1965, pp 125-147. 
5 H. BÜCKLE,"Use of the hardness test to determine other material properties." in Science of hardness testing and its 
research applications., ASM Edited by J.H. WESTBROOK and CONRAD Metals Park, Ohio, 1971, pp 453-491. 
6 H. BÜCKLE, L'essai de microdureté et ses applications, Publications Scientifiques et Techniques du Ministère de l'Air, 
90, 1960. 
7 P. W. KAO and J. G. BYRNE, Ion implantation effects on fatigue and surface hardness., Fatigue Engng. Mat. Struct., 3, 
1981, pp 271-276. 
8 B. JONSSON and S. HOGMARK, Hardness measurements of thin films, Thin Solid Films, 114, 1984, pp 257-269. 
9 A. THOMAS, Microhardness measurement as a quality control technique for thin, hard coating., Surf. Engng., 3, 2,1987, 
pp 117-122. 
10 O. VINGSBO, S. HOGMARK, B. JONSSON and A. INGEMARSSON,"Indentation hardness of surface-coated 
maten'als." in ref 2, 1986, pp 257-271. 
11 S. BETSOFEN, A study of thin ceramic coatings by microhardness measurements., Russian Metallurgy, 2, 1993, pp 156-
161. 
12 P. NEMEC and V. NA VRATIL, A mode/ for hardness response of coated materials, J. Mater. Sc. Lett., 13, 1994, pp 
1179-1180. 
13 V. GUEGUEN, J. J. HANTZPERGUE and A. IOST, Metallic coatings on polymer substrats : surface characterization and 
microhardness modelisation, SMT 88 (Sème Conf. Int. Technologies de Modification des Surfaces), Nice, 9, 1994, pp 555-
560. . 

14 J. P. RIVIERE, P. GUESDON, G. FARGES and D. DEGOUT, Microhardness and adhesion ofTiB2 coatings produced 
by dynamic ion mixing., Surface and Coatings Technology, 42, 1990, pp 81-90. 
15 L. J. BREDELL and J. B. MALHERBE, Microhardness of a nitrogen-implanted layer on mild steel., Thin Solid Films, 
125, 1985, pp L25-L28. 
16 D. TABOR, The hardness ofsolids, Review of Physics in Technology, 1, 1970, pp 145-179. 
17 G. FARGES and D. DEGOUT, Effet de taille d'empreinte en microdureté Vickers, Traitement Thermique, 246, 1991, 
pp 81-88. 
18 J. LESAGE, P. DEMARECAUX and D. CHICOT, Hardness of films and coatings, Int. Cong. on Metallurgy and 
Materials Technology, Associaçao Brasileira de Metalurgica Materials, A.B.H., Soa Paulo, Brésil, 9-14 Oct.,1994, à paraître. 
19 D. CHICOT and J. LESAGE,Absolute hardness of films and coatings, Thin Solid Films, 254, 1995, pp 123. 
20 D. CHICOT and J. LESAGE, Influence de l'interaction substrat 1 revêtement sur la mesure de la dureté. Cas des 
revêtements épais, Mée. Ind. Mat., 47, 3,1994, pp 374-377. 
21 21. P. M. SARGENT, "Factors affecting the microhardness of solids': Thèse, University of Cambridge, England, 
Septembre 1979. 
22 P. M. SARGENT,"Use of Indentation Size Effect on Microhardness for Materials Characterization." in ref 2, 1986, pp 
160-174 
23 P. J. BURNETT and T. F. PAGE, Surface softening in silicon by ion implantation, J. Mater. Sc., 19, 1984, pp 845-860. 
24 P.J. BURNETT and D. S. RICKERBY, The mechanical properties of wear-resistant coatings. I: Mode/ling of hardness 
behaviour., Thin Solid Films., 148, 1987, pp 41-50. 
25 B. R. LA WN, A. G. EV ANS and D. B. MARSHALL, Elastic 1 plastic indentation damage in ceramics : the median 1 
radial crack system, J. Am. Ceram. Soc., 63, 9-10,1980, pp 574-581. 
26 S. J. BULL and D. S. RICKERBY, New developments in the mode/ling of the hardness and scratch adhesion of thin film, 
Surface and Coatings Technology, 42, 1990, pp 149-164. 
27 D. CHICOT and J. LESAGE, Dureté des matériaux déposés en couches minces, Mat. et Techn., 10-11,1994, pp 19-23. 
28 B. D. FABES, W. C. OLIVIER, R. A. McKEE and F. J. WALKER, .The determination of film hardness from the 
composite response of film and substrate to nanometer scale indentations., J. Mater. Res., 7, 11,1992, pp 3056-3064. 
29 B.D. FABES and W. C. OLIVIER, Mechanical properties of coatings and interfaces, Mat. Res. Soc. Symp. Proc., 188, 
1990, pp 127-132. 

Chapitre II : Application de la dureté ... 128 



30 P. A. ENGEL, E. Y. HSUE and R. G. BAYER,~rdness,friction and wearofmultiplated electrical contacL, Wear, 162-
164, 1993, pp 538-551. 
31 P. A. ENGEL, A. R. CHITSAZ and E. Y. HSUE, Interpretation of superficial hardness for multilayer platings, Thin 
Solid Films, 207, 1992, pp 144-152. 
32 P.J. BURNE'IT and D. S. RICIŒRBY, The mechanical properties of wear-resistant coatings. II. Experimental studies 
and interpretation of hardness., Thin Solid Films., 148, 1987, pp 51-65. 
33 A. IOST and R. BIGOT, Hardness of coating, Surf. and Coat. Techn., 1995, sous presse. 
34.R. HILL, The Mathematical Theory of Plasticity., Oxford Clarendon Press, 1950. 
35 D. CHICOT, 1. HAGE and J. LESAGE, Estimation du module d'Young par analyse de la géométrie de l'empreinte 
résiduelle aprés indentation Vicker:v, Rev. metal!., 5,1995, pp 635-643. 

Chapitre II : Application de la dureté ... 129 



• 

1 • 



.. ' 

' . ' 

CHAPITRE III :TÉNACITÉ ET ADHÉRENCE DES 

REVÊTEMENTS: CARACTÉRISATION PAR I.ES 

ESSAIS D'INDENT A Tl ON 





CHAPITRE III : TÉNACITt liT ADHÉRENCE DES 

REV'tmMENTS: CARACTÉRISATION PAR I.ES 

ESSAIS D'INDENTATION 

1. INI'RODUC110N ............................................................................................................................................ 135 

II. LES REVETEMENTS DE VERRE ...••.••••••••••••••••.••••••.•••••••••••.•••••••••••..••.•...•••••••••••••••••••••••••••••.••••••.•.••••••• 137 

III. TENACrrE DF.S REVE'I'El\1ENTS .........................................•..........•••.••••••.•••.•.••..•.•••••••••••••.••••••.•••••••••••••• 143 

III.A LA FORME DES F1SSURES ........................................................................................................................ 143 
III.B. DETERMINATION DE LA TENACITE A PARTIR DELA LONGUEUR DES F1SSURES. .......................... 145 

III.B.l. Cakul de la ténacité à partir des fissures de type circulaire ....................................................................•... 145 
m.B.2. Cakul de la ténacité à partir des fissures de type Palmqvist .................................... .................................... 151 

IV. COMMENf MESURER L'ADIIERENCE D'UN FILM SUR UN SUBSI'RAT ••.••••••••••••.•••..••..•...••.••••••••••• 153 

IV .A LES PRINCIPAUX ESSAIS DE MESURE DE L'ADHERENCE ................................................................... 153 
IV.B. LE SCRATCH TEST .................................................................................................................................... 154 
IV.C. L'INDENTATION ........................................................................................................................................ 155 

Iv. Cl. L'indentation nonnale. ............................................................................................................................. 155 
IV.C.l.a L'approche de Chiang et al ............................................................................•.......•..•............•..•.............•.•.••.••..••. 156 
IV.C.l.b. L'approche de Mehrotra et Quinto ........................................................................................................................ 162 

Iv. C2. L'indentation inteifaciale ......................................................................................................................... 164 

V. CARACTERISATION DES REVETEMENTS DE VERRE ...•..............•.••••••••••.••••••••.••••••.••.....•••••••••••••• 167 

V.A. OBSERVA TI ON DES ECHANTILLONS REVETUS DE VERRE .......................................................... 167 
V.B. DETERMINATION DE LA CHARGE CRITIQUE D'APPARITION DE F1SSURES ............................. 167 
V.C. GEOMETRIE DES F1SSURES .................................................................................................................. 169 
V.D. CALCUL DE LA TENACITE DU VERRE ............................................................................................... 173 
V.E. CARACTERISATION INTERFACIALE DU REVETEMENT DE VERRE ............................................ 173 

VI. CONCLUSION •.••.....•....•....•....•..••....................•..•.•....•.•.•..•.•...•••.••••••.•..•••••••••••••..••.•••....•.•.••..••••.••..•••••••••••••• 178 

VII. LEGENDES DF.S FIGURES ••••••••••••.•.•.••••••••••••.•••••.••.•••.•••••.••.•••••.••••••.••••••••.•••••.•••••.••••••••••••••••.•••.••••••••••••• 179 

VIII. BffiLIOGRAPIDE .•...•...•...••..••.......................•.•.....•.•..•••.•.••.••••.•••.••••••.•••.••.••••.•••••••.••.••••••.•••••••...•••••••••••••• 182 





1. INTRODUCTION 

Les revêtements donnent la possibilité de changer les propriétés volumiques du substrat Comme 

nous venons de l'étudi~, le test d'indentation normale permet de caractériser la dureté du film. Ce 

chapitre est consacré à l'adhésion et à l'adhérence entre le revêtement et le substrat 

Roche [1] définit les phénomènes de l'adhésion, d'un dépôt de polymère dans son cas, à partir d'un 

ensemble de diverses théories : 

* la théorie mécanique. L'adhésion est engendrée par la pénétration du film dans les porosités 

du substrat créant un ancrage mécanique à l'interface. La rugosité est un facteur important mais non 

déterminant car l'adhésion d'un verre sur une surface "lisse" est correct malgré la faible rugosité de la 

surface, 

* la théorie thermomécanique, basée sur la mouillabilité du revêtement sur la surface de 

l'adhérent Les tensions superficielles, crLv et O'sv, du liquide ou du solide en présence de sa vapeur 

doivent vérifier la condition nécessaire mais non suffisante : 

(1) 

La mesure de l'angle au contact d'une goutte de vapeur du liquide sur le substrat détermine 

proportionnellement l'énergie d'adhésion, 

* la théorie de la diffusion, qui explique l'adhésion entre composants polymériques par la 

diffusion des molécules entre les composants, 

* la théorie de l'adsorption pour laquelle les molécules du dépôt par physiosorption forment 

un joint de colle, 

* la théorie chimique basée sur l'existence de liaisons entre le film et le substrat créé lors du 

dépôt 

Roche fait part également de la théorie des couches de faible cohésion, c'est à dire l'existence de 

plusieurs interfaces entre le substrat et le film pour lesquelles il en existe une couche nettement plus 

"fragile" que les autres. Cette couche de faibles caractéristiques est le facteur limitant l'adhésion du 

revêtement sur le substrat, c'est pour cette raison qu'on cherche à l'éliminer. 
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La notion d'adhérence est beaucoup plus expérimentale que la notion d'adhésion. Elle caractérise la 

résistance à la rupture de l'interface par la mesure d'une charge critique F, ou d'une contrainte 

moyenne de rupture o,. Deux types de rupture sont distingués : 

* la rupture cohésive qui se produit à l'intérieur d'un des deux corps, 

*la rupture adhésive qui a lieu à l'interface des solides. 

Maugis [2], repris par Laval et Felder [3], relie l'adhésion et l'adhérence d'un élastomère pour lequel la 

propagation d'une fissure interfaciale entraîne la rupture entre les deux corps. Cette relation fait 

intervenir les énergies d'adhésion, la vitesse de propagation de la fissure, la température. Cette relation 

n'est pas généralisable, nous chercherons donc à caractériser l'adhérence de nos matériaux. 

Rickerby [4] reprend la définition de l'adhésion donnée par l'AS.T.M. (American Society for Testing 

and Materials) : "l'état dans lequel deux surfaces sont reliées ensemble par des forces interfaciales 

comprenant principalement des liaisons de valences, des forces d'ancrage ou bien l'ensemble des 

deux". Cette défmition très vague montre bien la difficulté rencontrée dans la bibliographie à 

distinguer l'adhésion de l'adhérence. Nous attacherons au terme "adhésion" l'ensemble des 

phénomènes physico-chimiques défmis ci-dessus, le terme adhérence inclura ~ensemble des essais 

permettant de caractériser la résistance d'une interface. 

Après une revue bibliographique des différents essais et des méthodes expérimentales utilisés pour 

obtenir nos revêtements, nous étudierons les différents types de fissures formées aux coins d'un 

indenteur Vickers. Nous déterminerons la ténacité des revêtements et caractériserons l'interface de nos 

matériaux en fonction des traitements mis en oeuvre. 
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II. LES RF:VETEMENTS DR VERRE 

D'après de nombreux auteurs, dont Zarzycki [5], un verre est un solide non cristallin, définition vague 

qui englobe un grand nombre de matériaux. A l'état fondu, les verres inorganiques, composés de 

mélanges d'oxydes, présentent une viscosité élevée. Cette viscosité augmente lors du refroidissement 

figeant le verre. Ces matériaux traversent donc une zone de transition vitreuse et ils sont de plus en 

état réversible car il est possible de les refondre et de les revitrifier. 

Lorsqu'un verre fondu refroidit, il passe sous sa température de fusion, T,, sans se solidifier mais sa 

viscosité augmente. Lorsqu'il traverse la température de transition vitreuse, T8, il passe à l'état solide. 

Cette propriété, particulière aux verres, les distinguent par exemple des matériaux cristallins. La 

position de cette température de transition dépend de la vitesse de refroidissement, c'est pourquoi on 

emploie le terme d'intervalle de transition vitreuse. Cette dépendance est justifiée car le transition est 

directement liée aux phénomènes vibratoires qui ajuste les atomes autour d'une position d'équilibre. 

Lorsque la température diminue, ces atomes vont modifier leur position vibrationnelle pour conserver 

l'équilibre. Or près du T8, la viscosité augmente engendrant un temps de relaxation plus important 

Une fois la température inférieure au T8, la position des atomes est figée. 

Cette température de transition peut être déterminée par, au moins, deux méthodes expérimentales : 

l'analyse thermique différentielle (A. T.D.) et la dilatométrie. Une autre méthode de détermination des 

températures caractéristiques d'un verre largement employée s'appuie sur la variation de la viscosité 

en fonction de la température (figure 1). 

* L'A.T.D. est basée sur une évolution caractéristique du flux de chaleur échangé entre 

l'échantillon et une référence. La figure 2 montre une courbe obtenue sur nos échantillons illustrant la 

particularité de la transition vitreuse. Le passage de la température de transition vitreuse se traduit par 

un phénomène du second ordre, la température de fusion se caractérise par un phénomène 

endothermique du premier ordre. 

* Le principe de la dilatométrie est le suivi de la dilatation d'un échantillon, dans notre cas 

d'un barreau de verre, en fonction de la température. L'augmen~tion rapide et marquée de la dilatation 
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symbolise le passage de la température de transition vitreuse. La figure 3 illustre la détermination de 

la température de transition vitreuse à partir d'une courbe de dilatation pour nos verres. 

La connaissance du T
8 
permet d'effectuer des évaluation sur les caractéristiques mécaniques du verre 

(contraintes résiduelles ... ). Sa difficulté de détermination est la cause principale des écarts entre les 

résultats expérimentaux et les valeurs calculées [6]. 

La structure des verres et le rôle des constituants sont la source de plusieurs théories qui classent les 

oxydes selon leur rôle dans la structure du verre : 

* les oxydes formateurs du réseau qui peuvent vitrifier seuls, 

* les oxydes modificateurs de réseau qui peuvent vitrifier une fois insérés dans le réseau 

formé par les oxydes précédents, 

* les oxydes intermédiaires qui jouent l'un ou l'autre des deux rôles précédents selon leur 

concentration dans le verre. 

Goldsclunidt [7] explicite les conditions pour qu'un oxyde soit formateur à partir du rapport des 

rayons ioniques r/ro, de l'oxyde ROY qui doit être compris entre 0,2 et 0,4. 

D'autre part, la théorie de Zachariasen [8] se base sur deux hypothèses : 

* les liaisoris interatomiques dans le verre doivent être de même types q~e dans un cristal car 

leur propriétés sont identiques, 

* les verres sont constitués d'un réseau tridimensionnel sans arrangement à grande échelle car 

ils ne diffractent pas les rayons X. 
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En illustrant la théorie sur une structure à base polyédrique où chaque cation est entouré d•oxygènes, 

l'arrangement de ces unités formées permet de construire le réseau. Les quatre lois de Zachariasen 

concernant les oxydes formateurs sont : 

* le nombre d'O entourant le cation doit être faible, 

* un atome d•o n•est partagé que par deux cations, 

* les polyèdres sont reliés par les sommets et ne possèdent pas d1arêtes ni de faces communes, 

* au moins trois sommets de chaque polyèdre doivent être partagés avec d•autres polyèdres. 

Les groupes 1 et II (R20 et RO) ne sont pas formateurs contrairement aux oxydes Si020 P20 5, B20 3• 

Les oxydes alcalins et alcalino-terreux sont classés modificateurs de réseau, par exemple Na20 et 

K20. Les oxydes tels que Al20 3 et Ti02 sont classés intermédiaires. 

Ces deux théories sont des théories structurales, d•autres théories, moins utilisées, existent : 

*théorie des liaisons établis à partir des conditions d•existence des liaisons covalentes [9, 10], 

* l'arrangement spatial [11] basé sur l'évolution de l'angle entre les polyèdres selon la 

composition respective de chacun. 

De nombreuses propriétés des verres peuvent être déterminées par la loi des mélanges [12]. Une loi 

d•additivité pure et simple, sans correction de volume, suppose que les oxydes_ individuels gardent 

leurs propriétés une fois inclus dans le mélange. Cependant les réactions chimiques existent et 

donnent naissance à de nouvelles entités expliquant la différence entre les résultats théoriques et 

expérimentaux. La loi des mélanges est toutefois utilisée pour élaborer un verre possédant des 

propriétés particulières, notamment un coefficient de dilatation déterminé. 

La technologie classique d•émaillage se compose schématiquement des étapes suivantes : 

*les oxydes formant le verre sont cuits dans un four à une température de 1•ordre de 1400 °C, 

* le verre formé est ensuite coulé soit dans l'eau, soit entre deux cylindres afm d1obtenir de 

fines particules appelées 11fritte 11
, 

*ces particules sont ensuite mélangées dans une solution aqueuse avec les colorants désirés 

formant la 11barbotine11
, 

* La capacité de pulvérisation de cette barbotine permet de recouvrir les faces des 

échantillons, 

* la vitrification est réalisée à une température de 800 à 900 °C. 
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La méthode d'émaillage utilisée [13 - 15] consiste dans les opérations suivantes, effectuées en 

collaboration avec le laboratoire de chimie appliquée de l'université de Lille : 

* une solution de sel de phosphate NaP03 est effectuée ; différents chlorures sont ensuite 

ajoutés, dans notre cas ce sont Ca Cl2 et MgC12 

* deux composés de viscosité différente apparaissent Le premier de viscosité importante, 

donc au fond du récipient, est nommé le coacervat ll est composé essentiellement des ions PO;,Ca ... , 

Mg++ et de Na+ en quantité très faible. Le second composé est en fait la solution aqueuse comprenant 

essentiellement des ions Na+, Cl· et des ions Ca ... et Mg++ également en quantité très faible, 

* Le coacervat une fois extrait est déposé sur l'échantillon. La cuisson à une température de 

l'ordre de 900 oc permet l'obtention du verre. 

Les paramètres de cuisson de notre verre ne sont pas déterminés précisément car ils sont l'objet de 

l'étude de caractérisation effectuée dans ce chapitre. Les variations sont comprises entre 870 °C et 

920 oc pour la température et entre une demi-heure et 4 heures pour la durée de cuisson. 
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III. TENACITE DES REWTDIENTS 

Lorsqu'on effectue un essai d'indentation sur un matériau fragile, un réseau de fissures se propage au 

coin de l'indenteur pyramidal si la charge utilisée est suffisante. A partir de la connaissance de la 

longueur des fissures, de la charge appliquée et de la fonne des fissures, différents auteurs montrent 

qu'il est possible de détenniner la ténacité du matériau. 

III.A. LA FORME DES FISSURES. 

Les fissures générées peuvent être regroupées en cinq groupes principaux [16] (figme 4). 

Les fissures coniques sont souvent générées par un indenteur sphérique ou conique. Elles ne 

débouchent pas à la swface et se propagent avec un angle qui est fonction de la charge appliquée. 

L'ensemble des quatre autres types de fissures sont générées par un indenteur pyramidal. 

Les fissures radiales se propagent à la swface de l'échantillon. Elles se situent de part et d'autre de 

l'empreinte. Elles sont également dites de type "Palmqvist" du nom de l'auteur qui est le premier à les 

avoir observées [17] sur des composites WC-Co. 

Les fissures médianes contiennent la zone de défonnation plastique du matériau. Elles ne débouchent 

pas à la swface de l'échantillon. 

Les fissures Half- penny ont une fonne semi-circulaire. Les observations microscopiques montrent 

qu'elles sont l'évolution des fissures radiales lorsque la charge appliquée augmente. 

Une charge élevée a pour conséquence la création de fissures la.tém)rs. Elles sont non débouchantes 

initialement, mais elles émergent à la swface de l'échantillon, provoquant un écaillage du matériau, 

quand la charge appliquée augmente. 
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(A) Cone 
(C) Median 

Fig. 4: Illustration des différentes types de fissures engendrées par un indenteur [20] 
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III.B. DETERMINATION DE LA TENACITE A 

PAR TIR DE LA LONGUEUR DES FISSURES 

Nous allons effectuer un résumé des diverses moyens de calcul de la ténacité par indentation, le 

lecteur intéressé trouvera une discussion plus approfondie dans les références [18-21]. 

Palmqvist [17] détermine le travail nécessaire à engendrer une fissure sous la fonne : 

p:V2 
w = 0,0649 .J~ (2) 

où Pc est la charge critique d'apparition des fissures. 

La principale difficulté est la détennination de cette charge critique d'apparition des fissures. L'auteur 

apporte la solution en remarquant que la somme des longueurs des fissures est proportionnelle à la 

charge appliquée. La charge critique est déterminée par l'intersection de cette représentation avec l'axe 

des abscisses correspondant à la charge appliquée. Par la suite, l'équation 2 est modifiée pour 

déterminer le travail nécessaire à la naissance d'une fissure d'une longueur de 300 !JIIl : 

p:V2 
w 300 = 0,0649 .J;, (3) 

III.B.l. Calcul de la ténacité à partir des fissures de 
type circulaire 

Lawn et Swain [22] proposent la première équation à partir de la théorie de la mécanique linéaire de 

la rupture dans un matériau isotrope : 

K = 1- 2u (p HV)l/
2 

c 2'Jt5/2 J 
(4) 

où J est la profondeur maximale des fissures, directement mesmable dans des matériaux transparents. 

Les travaux de Lawn et Fuller [23] sur des verres de silicium concluent que la profondeur des fissures 

est identique à la longueur en surface des fissures, c. 
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Les auteurs comparent l'angle de l'indenteur avec l'angle calculé à partir de la ténacité des verres et de 

la profondeur de la fissure, ou de sa longueur (figure 5), l'approximation :J == c est correcte. En utilisant 

la définition de la dureté Vickers et v = 0,3, la ténacité devient alors : 

p 
Kc = 0.0156 1 dvc 

(5) 

Lawn et Fuller [19] remarquent que les fissures médianes se transforment en des fissures de type 

"Half - Penny" serni-circulaires. La formulation de la ténacité est modifiée pour l'indenteur étudié de 

type conique et ils introduisent également le coefficient de frottement entre l'indenteur et le matériau 

étudié: 

K = 1 p 
c Jt3/2 tan('P ± arctan rn) c312 

(6) 

. lls généralisent néanmoins la formule pour un indenteur de type Vickers et en négligeant le 

frottement : 

p 
Kc = 0,0515 

312 c 
(7) 

Evans et Wilshaw [24] remarquent que l'angle de l'indenteur modifie la rone de déformation 

plastique engendrée par l'indentation. En reprenant la théorie de Hill [25] et les travaux de 

Marsch [26], ils utilisent le champ des contraintes induites par l'indenteur pour déterminer la ténacité 

du matériau. Dans le cas de l'indenteur Vickers, l'expression obtenue est : 

d 
p 4,5-

K, = 0,079 ( ~) 3/Z ln----!'- (8) 

L'ensemble des calculs précédents est réalisé dans un plan, Evans et Charles [27] reprennent les 

calculs mais en trois dimensions avec l'hypothèse que le mode de propagation de la fissures est de 

type I, K.,=~. Avec la remarque que la représentation de K$;z ( HV) 0.4, terme générique des 
HV d 12 <I>E 

équations de ténacité par indentation (avec <1> une constante proche de 3) est linéaire en fonction de c 1 

d (figure 6), les auteurs obtiennent la formulation : 
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Evans [28] étudie l'influence de la déformation plastique introduite par l'indenteur sur la propagation 

des fissures. Le module d'Young apparaît alors dans la formulation de la ténacité : 

K = 0 6305 E0
•
4 P0

•
6 

- lOF 
. (d)-0,7 

c ' 2 
(10) 

avec F = -1,59- 0,34 œ-2,02 IIf + 11,23 (}f -24,97 ur + 16,23 (}{' et œ =ln (2 c /d) 

Blendell [29] effectue une démarche identique mais à partir de la formule d'Evans et Wilshaw (8) : 

Kc = 0,0303 ~V .Jdfi) (E/HV )215 ln (8,4 (d 1 2) / c (11) 

En utilisant la définition de la dureté Vickers, nous obtenons : 

(12) 

Lawn et al. [30] reprennent le calcul des contraintes engendrées par un indenteur Vickers, définissant 

ensuite la ténacité sous la forme : 

( 13) 

qu'Anstis et al. [31] reprennent sous la forme : 

Kc = Q (E/HV)o.s ~/ c3/2 ( 14) . 

où Q est une constante indépendante du matériau. 

En traçant P/c312 en fonction de P, les auteurs remarquent que la charge n'a aucune influence, dans le 

cas des matériaux étudiés, sur la valeur de P/c312
• En substituant la valeur de K., par la valeur de K., 

obtenue par des méthodes traditionnelles, la constante Q est déterminée par la formule précédente, 

Q = 0,016. Nous utilisons la définition de la dureté Vickers, permettant d'écrire la ténacité selon 

Anstis et al. sous la forme : 

Kc = 0,0117 -JE .JP (c~z) (15) 

Niihara et al. [32] constatent que la relation P 1 c312 = constante n'est pas valable quel que soit la charge 

à cause de la transformation des fissures de type "Palmqvist" en fissures de type "Half - penny". Ainsi 

la figure 5 doit être scindée en deux parties selon le type de fissures. Les auteurs reprennent les 

résultats des différents travaux antérieurs et représentent les points expérimentaux sur un graphe 1/a en 
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K ct> ( HV) 0.4 fonction de }ct;-z - (figure 7), où ct> est une constante proche de 3. Deux parties 
HV d 12 «l>E 

linéaires apparaissent en fonction du type de fissures existantes. Dans le cas de fissures circulaires, la 

ténacité devient, avec la condition c 1 a ~ 2,5 : 

Kc = 0,0711 ~V .Jdfi) (E/HV)215 (2c/dt3/
2 = 0,0257 P0·6 E0.4 d0·8 1 c312 

( 16) 

Lankford [33] reprend les travaux de Niihara et al., notamment la représentation de 

K~ ( HV) 0.4 en fonction de c 1 d. mais cette fois-ci la courbe représentative n'est plus 
HV d 12 ct>E 

interpolée de façon linéaire mais à l'aide d'une fonction puissance, ce qui permet d'écrire : 

K = 0 0262 p0,6 do.86 E0.4 c-1,56 
c ' 

(17) 

A partir de la constation de la modification de la forme des fissures en fonction de la charge, Miranzo 

et Moya [34] utilisent la taille de la zone de déformation plastique pour estimer la ténacité du 

matériau: 

p 
Kc = 0,0463 r f(E/HV) pour c ~ 2,8 d/2 

dvc 

p 
Kc = 0.0558 0 42 1 08 f (E/HV) pour c ~ 2,8 d/2 

d . c . 

(18) 

(19) 

( ) 
b;xp / ô - 1,5 1+3lnbexp 

avec f E/HV = où ô = 2 , b.,.., est la taille de la zone plastique 
1-u 3 

mesurée expérimentalement En fait les auteurs utilisent la relation donnée par Chiang et al. [35] : 

( 
E )0.408 

bexp = 0,792 HV (20) 
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Chapitre rn : Ténacité et adhérence ... 150 



Laugier [36] reprend les équations (13) et (14), mais en introduisant l'expression complète du rayon 

de la zone plastique calculé par Hill [25] : 

ce qui conduit alors à l'expression : 

La même démarche est appliquée à partir de la relation d'Evans et Charles (9), conduisant à: 

p0,6 
K = 0 0172 E0

•
4 d0

•
8 

-c ' 1 5 c' 

(21) 

( 22) 

(23) 

Tanaka [37] modifie l'hypothèse de calcul de la zone déformée plastiquement, en supposant que la 

zone affectée par la pression de l'indenteur est un noyau hemi sphérique et compressible au lieu d'une 

cavité sphérique expansible. L'auteur obtient la ténacité du matériau : 

p0,75 
K = 0 03 E0

•
25 'd --c • -va 15 

C' 
(24) 

III.B.2. Calcul de la ténacité à partir des fiSSures de 
type Palmqvist 

Niihara et al. [32] ont mis en évidence l'évolution de la forme des fissures selon la charge.lls en ont 

déduit une formulation de la ténacité pour des fissures de type "médian", équation (16). Dans le cas 

d'une géométrie Palmqvist, la ténacité devient : 

pD.6 
K = 0 014 d-0

•
2 E0.4 -

c ' ~ 

où 1 est la longeur de la fissure à partir du coin de l'empreinte 

(25) 

Niihara [38] reprend les calculs précédents mais en émettant l'hypothèse que les fissures sont semi­

elliptiques avec, en particulier, une profondeur maximale de fissures de l'ordre de grandeur de la 

profondeur d'indentation. La ténacité s'exprime sous la forme : 

(26) 
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Shetty et al. [39] reprennent l'équation du travail nécessaire à la propagation des fissures établie par 

Exner [40]: 

W=~ 
4/ 

(27) 

La prinCipale hypothèse dans le calcul de la ténacité est que la profondeur des fissures est du même 

ordre de grandeur que la taille de la zone déformée plastiquement L'équation de la ténacité devient : 

p 
Kc = 0,0638 r; 

d-v/ 
(28) 

Laugier [41] modifie de nouveau les hypothèses de calcul suite aux observations de la forme des 

fissures. La fissure est modélisée par un demi cercle de diamètre /, la ténacité est exprimée par : 

p0,33 
K = 0 007 d1

•
83 E0

•
67 

--:-:::--= 
c ' cl,SJï 

( 29) 

Ponton et Rawlings [20] ont essayé de standardiser les équations de calcul de la ténacité d'un matériau 

obtenant sept équations types. Devant le nombre d'équation, il est difficile de choisir l'équation 

adéquate pour le calcul de K,. Dans un second travail [21], les auteurs recommandent les équations 

d'Evans et Davis (10) et de Lankford (17) pour comparer des matériaux de même-type entre eux. Si la 

comparaison doit être effectuée entre des matériaux de type différents, les auteurs concluent à 

l'utilisation des équations de Blendell (12), de Evans et Davis (10), de Evans et Charles (9) et de 

Shetty et al. (28). Récemment Iost et Foct [42] utilisent l'équation de Evans et Charles (9) qui donne 

une valeur moyenne de l'ensemble des valeurs obtenues par les différentes méthodes et offre 

l'avantage de ne pas nécessiter la connaissance du module d'Young. 

Chapitre Ill : Ténacité et adhérence ... 152 



IV. COMMENT MESURER L'ADHERENCE D'UN 

FILM SUR UN SUBSTRAT 

Chapman et al. [43] repris par Roche [1] effectuent une synthèse des différentes méthodes de 

détermination mécanique d'adhérence. Nous nous intéressons particulièrement aux tests d'indentation 

et de rayure, dit "scratch test", après avoir énumérer rapidement les principaux essais. 

IV.A. LES PRINCIP AUX ESSAIS DE MESURE DE 

L'ADHERENCE. 

Le test d'arrachement sur pion applique une force progressive et normale à l'interface sur un pion. La 

liaison entre l'échantillon et les pièces mécaniques s'effectue le plus souvent par une colle époxy. 

Cette mise en place de l'échantillon est la première difficulté et limite de la méthode [44]. 

La méthode d'Ollard modifiée [45-47] applique une force directement sur un plot de même nature 

que le substrat 

Dans le cas de la méthode du moment, l'effort n'est plus normale à l'interface mais parallèle à 

celle-ci [48]. 

L'ultracentrifugation provoque la ruine de l'interface par les contraintes de cisaillement dues à la 

rotation de l'échantillon. 

Les essais d'arrachement par cisaillement souvent par simple recouvrement ou double 

recouvrement Ces essais sont simples mais l'interprétation des résultats n'est pas toujours aisée [49]. 

La contrainte de cisaillement peut être également engendrée par un couple de torsion [50-52]. Citons 

aussi l'essai de cisaillement d'un revêtement sur un barreau [53, 54]. 

Les essais de clivage ont pour principe la propagation d'une fissure à l'interface par l'application d'un 

effort de part et d'autre de l'interface [55- 56] 
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IV.B. LE SCRATCH TEST 

Dans cet essai, une pointe en diamant raye le revêtement. Une force dont l'intensité augmente 

progressivement est appliquée à la pointe jusqu'à la décohésion du film. n est difficile de déterminer 

cette charge critique, car le fùm ne s'arrache pas de façon uniforme au sein de la rayure. Ceci est mis 

en évidence par Peny [57], pour des revêtements de TiN et de TiC sur des aciers à outil, en utilisant 

l'émission acoustique pour déterminer la charge critique (l'arrachement du dépôt s'accompagne de 

l'émission d'un bruit). Une autre solution est la mesure de la composante tangentielle de l'effort 

appliqué [58]. V alli et al. [59] mettent en évidence une mesure plus fiable de l'adhésion en utilisant la 

mesure de la force tangentielle. 

Benjamin et Weaver [60] font la première approche théorique de l'essai en calculant la force 

tangentielle par : 

F - k ~ HV avec ~ = ~ Pc 
t- (~2 _ ~2)1/2 rr HV 

( 30) 

où k est un facteur compris entre 0.2 et 1 [60, 61]. Mais l'hypothèse d'une déformation plastique 

uniforme du revêtement n'est pas suffisante [62] et explique les difficultés d!application de cette 

relation à la plupart des dépôts [63]. 

Laugier [64, 65] effectue une nouvelle approche de l'énergie élastique et la compare à l'énergie de 

liaison entre le substrat et le film. Cette énergie de liaison s'écrit : 

1fl = 'Ys + 'Yr - 'Y sf (31) 

Lors de la décohésion, l'énergie mécanique apportée par l'indenteur est égale à cette énergie de 

liaison: 

(32) 

où la contrainte cr est la somme de la contrainte engendrée par l'indenteur et des contraintes 

résiduelles. Dans le cas de dépôts CVD, Laugier calcule ces contraintes à partir des coefficients de 

dilatation. Nous verrons dans le chapitre suivant les différentes possibilités de détermination des 

contraintes résiduelles. La contrainte exercée par l'indenteur prend la forme [ 66] : 

( 33) 
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Le rayon de contact entre l'indenteur et le revêtement s'exprime par [67] : 

a= ~ p ~(1-u; + 1-u1J 
4 Es Et 

(34) 

Bumett et Rickerby [68] ajoutent à ce modèle une contrainte supplémentaire provenant de l'effort 

tangentielle. L'essai défini ainsi permet de déterminer l'énergie de liaison d'un revêtement à partir des 

caractéristiques mécaniques de l'expérimentation. Steimann et al. [69] effectuent une revue 

bibliographique des paramètres intrinsèques influençant le test de rayure, citons par exemple : 

* la vitesse de déplacement de l'indenteur, 

* le rayon de l'indenteur, ~ 

* le frottement entre l'indenteur et le matériau, rn , 

* la dureté et le module de Young du revêtement 

Le scratch test apparaît comme la technique la mieux adaptée à la détermination de l'énergie de 

liaison d'un revêtement sur un substrat en prenant des précautions élémentaires lors de 

l'expérimentation. 

IV.C. L'INDENTATION 

On distingue deux familles d'indentation : 

* l'indentation normale cherchant à créer une fissure à l'interface. 

* l'indentation à l'interface, où le diamant est placé de façon à créer une fissure à l'interface 

entre le film et le substrat 

L'ensemble de ces techniques est appliqué par de nombreux auteurs sur divers matériaux. Des 

théories multiples ont été développées et deviennent parfois spécifiques au couple film - substrat 

étudié expérimentalement Cet alinéa sera consacré à une revue bibliographique concise sans oublier 

nos applications particulières. 

IV.C.l.L 'indentation normale 

Laval et Felder [3] ont publié une revue bibliographique des test d'adhérence par indentation normale. 

Nous ne rappellerons ici que les théories se rapportant à un revêtement plus dur que le substrat, ce qui 

est le cas de nos échantillons. 
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IV.C.l.a.L'approche de Chiang et al. 

Lors d'un déchargement de l'indenteur Vickers dans un matériau fragile, un réseau de fissures se crée 

grâce au champ de contraintes induit par l'indenteur [70]. Les fissures engendrées, en particulier les 

fissures latérales, vont se propager à l'interface. Différentes approches existent selon l'importance 

accordée aux contraintes résiduelles. 

Chiang et al. [71] calculent la longueur des fissures à l'interface en l'absence de contraintes 

résiduelles : 

a ;â(l-~r pV< ( 35) 

Cette équation est établie à partir d'un modèle d'indentation interfaciale (figure 8) et s'applique à des 

matériaux de caractéristiques semblables (en particulier un revêtement d'oxyde de zinc, sur un support 

de silicium). Le coefficient â s'exprime sous la fonne : 

( 36) 

où la constante (â) indépendante du matériau, dont la valeur est 6.4 1Q-8, est déterminée par 

calibration sur un matériau homogène de dureté et de ténacité connues. La mesure de la longueur des 

fissures pennet de calculer la ténacité de l'interface car la dureté est déterminée par la mesure de la 

diagonale de l'empreinte, la charge appliquée étant connue. 

Marschall et Evans [72] ainsi que Rossington et al. [73] caractérisent l'adhérence d'un revêtement en 

présence de contraintes résiduelles en trois étapes : 

* mise en place d'une contrainte de limite pour laquelle un défaut de taille 2a se propage, qui 

permet de calculer la contrainte critique de propagation : 

k ( t) 2 

ac = ~ 1 
2 ) E - avec k, = 14,68 

12 -u a 
(37) 

La force de propagation des fissures, Ga, s'écrit dans ce cas : 

Gs = (1- u) (1- k2 ) t (cr2
- a~ )1 E avec k2 = 0,383 pour v= 0.3 ( 38) 

Si Ga est supérieure à la G1, la décohésion interfaciale sous l'influence des contraintes résiduelles, cr, · 1 

est engendrée par la propagation de la fissure. 
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Fig. 8: Modèle d'indentation interfaciale selon [71] 
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* les auteurs cherchent ensuite à déterminer la force de propagation d•une fissure interfaciale 

sous reffet de rindentation dans le cas où aucune contrainte n•est engendrée lors du dépôt. La 

contrainte induite par le diamant, cr", s•écnt, dans le cas où la zone plastique sous rindenteur peut être 

assimilée à un cylindre (b>>t) : 

(39) 

où Vt est le volume de la zone plastique : 

( 
p )3/2 

Vf = 0,24 HV cotan 'P (40) 

La force de propagation devient : 

Gs = (1- u)t ~~ (1 + u) 12- (1- k2 )(crH- crJ2 )1 E (41) 

En réalité, rindentation de matériaux revêtus est effectuée en présence des contraintes résiduelles. Les 

auteurs développent un modèle global pour lequel : 

* la force de propagation de fissure interraciale s•écrit en présence de contraintes internes et 

engendrées par rindenteur : 

pas de flambage du film k 2 = 1 

flambage du film k2 = 0,383 

(42) 

Dans le but ct•étudier rinfluence des contraintes et de répaisseur du dépôt sur la propagation des 

fissures interfaciales, 1•expression précédente doit être normalisée selon cr et t Sont alors introduits : 

paramètre adimensionnel de la force motrice, 

paramètre adimensionnel de la charge, 

paramètre adimensionnel de la surface, 
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1 
kz = 2n:(1- u) 

avec 
k - kl 

3
- 12~-u2 

L'équation de la forme motrice de la fissure interfaciale devient : 

la condition de flambage du film étant P > Pc avec Pc = 1 -A. 

En introduisant deux paramètres supplémentaires : 

1- kl 
R = -- contrainte résiduelle normalisée du dépôt 

G 

C2 = A2 G rayon de fissure normalisée 

(43) 

Les auteurs égalent la force motrice normalisée avec la ténacité de l'interface normalisée, G = 6., ce 

qui permet d'exprimer le rayon de fissure normalisé en fonction de la contrainte normalisée : 

1- R 
(44) 

La représentation de C en fonction P (figure 9) illustre une propagation importante des fissures dans 

des fùms où les contraintes résiduelles sont élevées. La limite du modèle est la détermination de la 

localisation des fissures. Pour des épaisseurs différentes (figure 10), les fissures apparaissent au sein 

du film épais faussant ainsi la détermination de la ténacité interfaciale. Par contre pour des films non 

précontraints, k1 = 1 et R = 0, la relation connue entre la longueur de la fissure et la charge est 

retrouvée (figure 11) : 

a= este f3l4 (45) 

La connaissance de R permet de remonter à la ténacité interfaciale, ce qui est effectué en écrivant le 

rapport: 

(46) 

Sous la charge critique, Pc, d'apparition de fissure, ce rapport s'écrit : 

(47) 
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Fig. 9: Représentation de la longueur normalisée des fissures en fonction de la charge 
normalisée selon différents taux de contraintes au sein du revêtement [73]. 
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Fig. 10 : Représentation des longueurs de fissures interfaciales et internes au matériau selon 
la charge appliquée pour deux épaisseurs de revêtement différentes de ZnO sur Si. Mise en 
évidence de l'interaction entre les fissures [73]. 
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Fig. Il : Représentation de la longueur des fissures interfaciales en fonction de 
la charge pour un revêtement sans contrainte résiduelle [73]. 

Chapitre ID : Ténacité et adhérence ... 161 



Le rapport des équations précédentes donne : 

(48) 

Le rapport Gc/(GJc étant égal à runité, la représentation de a/ t514 en fonction de P/ t2 (figure 12) 

permet d'estimer le rapport de }!équation 48. En utilisant la figure 9 et en sachant que le rapport 

( ~) c est constant, la contrainte normalisée du dépôt est estimée à 0,7 ± 0,1, dans le cas du couple 

ZnO/Si. En reprenant la définition de R, la ténacité s'écrit : 

( 49) 

Les Contraintes résiduelles sont déterminées à partir du rayon de courbure de }!échantillon, la dernière 

partie de notre travail sera consacré à leur détermination. Néanmoins cr est évaluée ainsi que la 

ténacité interfaciale du matériau. Les valeurs sont comparées à un travail précédent de Ruf et 

Evans [7 4], montrant une corrélation correcte entre les résultats. 

Rappelons que rensemble de ces travaux suppose que les deux matériaux en présence possédant des 

caractéristiques mécaniques similaires (dureté, module d'élasticité, ... ). Cette hypothèse est rarement 

vérifiée limitant ainsi }!application de cette méthode. Une autre approche de l'indentation normale est 

effectuée par Mehrotra et Quinto [75] pour laquelle aucune condition de similitude des propriétés 

mécaniques est imposée. 

IV.C.l.b. L'approche de Mehrotra et Quinto 

Ces auteurs [75] comparent les longueurs de fissures obtenues par un indenteur Rockwell avec la 

ténacité théorique obtenue à partir de la formule de Chiang et al. (35). Ds observent une différence 

entre la longueur théorique des fissures et la longueur expérimentale (figure 13). Ceci est attribué par 

les auteurs au fait que les fissures n'apparaissent pas à la surface de }!échantillon. Nous devons ajouter 

que la fonnulation utilisée pour évaluer la longueur des fissures suppose que les matériaux utilisés · 

possèdent des propriétés mécaniques similaires. 
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Fig. 12 : Représentation des points expérimentaux en fonction des paramètres normalisés [73] 
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Fig. 13 : Relation entre la taille des fissures interfaciales et la charge appliquée 
pour trois épaisseurs différentes de TiC [75]. 
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Les revêtements utilisés sont TiC, Al20 3, TiN sur un substrat de WC-Co, la ductilité des matériaux est 

très différente et les hypothèses de calculs ne sont pas remplies. 

Reprenant l'indentation normale d'un revêtement par un indenteur Rockwell, Jindal et al. [76] 

émettent l'hypothèse que la partie linéaire de la courbe a en fonction de P est proportionnelle à 

[G1cJ1 
,la ténacité interfaciale s'exprime alors par: 

(50) 

Pour comparer l'adhérence des dépôts, soit ~ il suffit de comparer G"" Si les revêtements sont 

identiques la comparaison des pentes de la figure 12 permet de classer les interfaces. Par contre 

lorsque les matériaux déposées ne sont pas identiques, il est impossible de les comparer car la 

. constante de proportionnalité est indétenninée. les auteurs proposent, sans les effectuer, des essais sur 

un matériau massif mais de même composition que le film afin d'évaluer la constante. Cette méthode 

est critiquable car les contraintes résiduelles influent sur la ténacité interfaciale ; or dans un matériau 

massif ces contraintes ne peuvent pas être prises en compte. 

IV .C.2. L'indentation interfaciale 

Cette méthode a été développée par Choulier [77]. En reprenant la théorie de propagation des fissures 

au coin d'un indenteur pyramidal [78], l'auteur exprime la force de propagation d1me fissure 

interfaciale sous la forme : 

(51) 

où P.L représente l'effort d'écartement des deux matériaux en fonction de la géométrie de l'indenteur: 

p - p 
l.-2tan'JI 

(52) 

E1, Ez, V 1, v2 sont les caractéristiques selon les directions de propagation de la fissure à l'interface 

(direction 1) et selon la direction perpendiculaire à la normale et contenu dans le plan interraciale 

(direction 2). 

Chapitre III : Ténacité et adhérence ... 164 



Leurs déterminations lors de l'application de la technique aux revêtements plasma restent très 

succinctes, l'auteur ne stipule pas le moyen de calcul excepté une moyenne effectuée sur l'ensemble 

des échantillons. 

Zhang et Lewandowski [79] effectuent des indentations de type Vickers près de l'interface d'un 

échantillon de type Nb5Si3 1 Nb. Les fissures perpendiculaires à l'interface se propagent ensuite à 

l'interface (figure 14). Lorsque l'indentation est effectuée à l'interface, aucune fissure interfaciale n'est 

observée. Reprenant la définition générale du facteur d'intensité de contraintes : 

les auteurs écrivent la contrainte dans un monocristal sous une forme : 

p 
cr oc­

c2 

En utilisant les deux relations précédentes, la ténacité s'écrit : 

K oc~.Ji oc~ 
c c2 c3/2 

(53) 

(54) 

(55) 

L'équation proposée est de forme identique aux ténacités calculées par la propagation de fissures dans 

un matériau homogène (paragraphe ci-dessus). 

En utilisant les paramètres définis à la figure 13, une démarche similaire est appliquée par les auteurs : 

p p 
cr oc c2 + rl 2 ""~ (56) 

La ténacité interraciale devient : 

P r P 
Ki oc 2 2 -vc "" 3(2 

c + rl c 
(57) 

L'application des auteurs conclue à une ténacité interfaciale de 0.014 MPa..Jm au lieu de 1 MPa..Jm, 

valeur obtenue par indentation interfaciale [80]. Une fissure interfaciale est donc plus difficile à créer 

et à propager directement à l'interface qu'une fissure générée au sein du revêtement se propageant 

ensuite à l'interface si la ténacité interraciale est de même ordre que celle du substrat (0.08 MPa..Jm 

pour le Nb). 
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Fig. 14: Modèle d'indentation proche de l'interface selon [79]. 
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V. CARACTERISATION DES REVETEMENTS 

DE VElUm 

V.A. OBSERVATION DES ECHANTILLONS 

REVETUS DE VERRE. 

Les observations métallographiques des revêtements montrent l'influence des paramètres de cuisson 

sur la structure du verre. La différence de dureté entre les matériaux génère une "marche" lors du 

polissage, cet effet est limité par Wl polissage le plus court possible surtout pendant l'utilisation de 

draps. La figure 15 [81] illustre la présence de bulles au sein du dépôt lorsque les paramètres sont 

minima, 870 °C pendant 30 minutes. Dans ce cas l'application des essais d'indentation est exclue et 

n'est retenue que pour des échantillons possédant Wl revêtement plus homogène. Les résultats 

présentés ci-après sont issus de l'échantillon cuit à 930 °C pendant 30 minutes. ~ 

V.B. DETERMINATION DE LA CHARGE 

CRITIQUE D'APPARITION DE FISSURES. 

Les fiSSUreS apparaissent aux coins de l'empreinte Vickers si la charge appliquée est suffisante. La 

charge critique d'apparition des premières fissures est détenninée de deux manières différentes dans le 

. but de mieux caractériser le cycle de cuisson des revêtements. 

La première méthode consiste à détenniner la charge critique en appliquant des charges les plus 

proches possible de la charge recherchée. Cinq essais à des charges différentes sont effectués pour 

estimer la répétabilité des essais. La probabilité d'apparition de fissures peut alors être définie comme 

le rapport du nombre de fissures produites sur le nombre d'essais. Par exemple si trois fissures se 

propagent après indentation, la probabilité est alors de 3/4. La représentation de la probabilité en 

fonction de la charge (figure 16) permet de détenniner l'intervalle de la charge critique, P co 
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Fig. 15 : Effets du traitement de cuisson sur la structure du verre l8ll 
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Fig. 16: Probabilité d'apparition de fissures sur un revêtement de verre (920 °C, 30 min.) 
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Cet intervalle est estimé entre 5 et 10 gf pour les essais effectués sur tm échantillon de verre non 

chargé ayant subi tme cuisson à 930 oc pendant 30 minutes. 

La seconde approche est basée sur la représentation de la longueur cumulée des fissures par empreinte 

en fonction de la charge appliquée. La longueur, 1, de chaque fissure est mesurée à partir du coin de 

l'empreinte jusqu'à son extrémité. Pour l'échantillon précédent, les paramètres expérimentaux sont 

représentés sur la figure 17. La régression linéaire permet d'estimer la charge critique d'apparition des 

fissures à 9 gf, résultat cohérent avec la méthode de probabilité d'apparition des fissures. Seules les 

premières charges sont retenues pour effectuer la régression linéaire car au delà d'une charge de 200 

gf, un écaillage systématique de la surface est constaté (figure 18). De plus cette méthode suppose que 

les fissures soient de type Palmqvist, hypothèse vérifiée par la suite de l'expérimentation 

La seconde méthode est appliquée à chaque échantillon élaboré mettant en évidence tme charge 

critique d'apparition de fissure comprise entre 5 et 10 gf. 

Une fois la charge critique d'apparition déterminée, il devient nécessaire de connaître la géométrie des 

fissures pour appliquer la formulation de la ténacité correspondante. 

V.C. GEOMETRIE DES FISSURES. 

Afin de déterminer la forme des fissures engendrées par indentation, nous avons effectué tm polissage 

de la surface indentée à l'aide d'une pâte diamantée calibrée au quart de micron. A chaque étape, la 

longueur des fissures est mesurée et l'épaisseur de matière enlevée est calculée par la variation de la 

longueur de la diagonale de l'empreinte Vickers. La reconstitution de la forme des fissures permet de 

conclure à une géométrie de type Palmqvist (figure 19) ce qui valide les hypothèses du calcul effectué 

pour déterminer la charge critique d'apparition des fissures. Au delà de 200 gf, l'apparition de fissures 

latérales ne permet plus l'utilisation des relations directes entre les variables 1 et P. 
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Fig. 17 : Variation de la longueur des fissures de type Palmqvist ( 41) en 
fonction de la charge appliquée. 
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Absence de fissure (lOgf) 

Fissures au coin de l'indenteur (200 gf) 

Émergence d'une seule fissure latérale (1 Kgf) 

Ecaillage complet (2 Kgf) 

Fig. 18 : Evolution des fi ssures en fonction de la charge appliquée 
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Fig. 19 : Reconstitution de la géométrie des fissures par polissage ( 50 gf et 200 gf) 
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V.D. CALCUL DE LA TENACITE DU VERRE. 

En toute rigueur, la formule employée pour calculer~ doit être de type Palmqvist, par exemple, celle 

de Shetty et al. pour les charges inférieures à 200 gf. Pour les fissures de types "Half Penny", la 

formulation d'Evans et al. est retenue car la corrélation entre lnc et lnP est correcte (figure 20). 

Néanmoins la représentation des ténacités calculées pat l'une ou l'autre des formules ne permet 

aucune distinction possible entre les formulations pour de faibles charges (figure 21), la formule 

d'Evans et Charles est donc retenue pour l'ensemble des applications. La représentation de la variation 

de la ténacité en fonction de -.Je permet de déterminer la ténacité intrinsèque du verre: 1,1 MPavm, 

pour une cuisson à 920°C pendant une demi-heure. La variation de la ténacité avec la charge ne 

permet pas d'évaluer les contraintes résiduelles, car les incertitudes de mesure perturbent les résultats, 

d'autant plus que les phénomènes de surface (écaillage ... ) modifient la valeur de la ténacité sous des 

charges élevées. Le traitement de cuisson, en particulier la température et le temps de cuisson, n'ont 

aucune influence significative sur la ténacité du matériau. L'ensemble des ténacités est compris entre 

0,8 et 1,1 MPa -./rn (figure 22). 

V.E. CARACTERISATION INTERFACIALE DU 

REVETEMENT DE VERRE. 

Ayant déterminé la ténacité du matériau, nous nous intéressons à l'interface. Comme, l'indentation 

normale du verre, dans le but de propager une fissure interfaciale, ne peut pas être effectué car 

l'écaillage est trop important, il convient d'effectuer des essais d'indentation à l'interface. 

Les essais permettent de conclure à une ténacité interfaciale supérieure à la ténacité du verre. La 

figure 23 illustre la propagation d'une fissure dans le verre bien que l'indentation a eu lieu à l'interface, 

signifiant que le verre est plus "fragile" que l'interface elle-même. L'indentation proche de l'interface 

n'engendre pas de propagation de fissures à l'interface, bien au contraire les fissures s'arrêtent à 

l'interface (figure 24). Dans ce cas, plus favorable à la propagation d'une fiSsure interfaciale que 

l'indentation purement interfaciale, aucune fissure à l'interface n'est observée. Le revêtement possède 

donc une adhérence correcte sur le substrat et la ruine du bi - matériau sera la conséquence de 

l'écaillage du verre. Ainsi aucun essai à la rayure n'a été envisagé. 

Chapitre rn : Ténacité et adhérence ... 173 



6~----------------------------------~ 

s 

4 

3 

2 

1 

type P type M écaillage 

régression linéaire 
ln c = 0,635 ln P + 0,568 

1 
~ ~ ~ form. d'Evans et Charles 

ln c = 0,667 ln P + 0,2 ln P --> 
0~------~--------~------~------~ 

0 2 4 6 8 
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Fig 22 : Ténacité en fonction de la charge pour différentes conditions de cuisson du coacervat 
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Fig. 23 : Indentation à l'interface du revêtement de verre. 

Fig. 24: Indentation près de l'interface selon le modèle de Zhang et Lewandowski [83] 
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VI., CONCLUSION 

La revue bibliographique met en évidence la complexité de détermination de la ténacité et de 

l'adhérence des revêtements. Une approche minutieuse permet néanmoins la détennination de la 

ténacité par indentation des matériaux fragiles. La comparaison avec d'autres essais d'adhérence est 

délicate de part leur mise en oeuvre (taille d'échantillon ... ). L'essai de rayure rend délicate toute 

comparaison quantitative par la difficulté à détenniner le stade critique de fissuration. 

Ces quelques constatations montrent l'influence des contraintes résiduelles dans les dépôts 

(émergence de fissmes en "scratch test", variation de la ténacité avec la charge ... ). Nous cherchons 

donc dans le chapitre suivant à déterminer les contraintes résiduelles engendrées lors du dépôt 
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VII. LEGENDES DES F16URES 

Variation de la viscosité de quelques verres en fonction de la température [7]. 

Evolution of some glass viscosity versus the temperature [7]. 

Courbe obtenue par A. T.D. : mise en évidence de la température de transition vitreuse. 

D. T .A. plot: softening point definition . 

Courbe de dilatométrie du verre, mise place de la température de transition vitreuse. 

glass dilatometrie plot: Tg definition with thermal coefficient 

illustration des différentes types de fissures engendrées par un indenteur [16]. 

Crack morphologies observed at indentation contacts [16]. 

Comparaison entre la valeur théorique et expérimentale de l'angle de l'indenteur [23]. 

Theorical and experimeniiJJ illderlœurangle [23}. 

Relation entre le paramètre E<P/.H et la taille des fiSsures [27]. 

Relation between crack size and E<PIH parameter [27]. 

Influence de la longueur des fissures sur le rapport ténacité normalisée 1 dureté [32]. 

Correlation of the normalised fracture toughness 1 hardness parameter with the relative 

length of Palmqvist and Half-penny cracks [32]. 

Modèle d'indentation interfaciale selon [71]. 

A schematic of the indentation mode/from [71]. 
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Fig. 9: Représentation de la longueur normalisée des fissures en fonction de la charge 

normalisée selon différents taux de contraintes au sein du revêtement [73]. 

Predicated, load 1 crack - length variations for buclded and unbuclded films, plotted in 

normalised coordinates [73}. 

Fig. 10 : Représentations des longueurs de fissures interfaciales et internes au matériau selon la 

charge appliquée pour deux épaisseurs de revêtement différentes de ZnO sur Si. Mise en 

évidence de l'interaction entre les fissures [73]. 

Variation of interface crack radius with indenteur loadfor two thickness [73}. 

Fig. 11 : Représentation de la longueur des fissures interfaciales en fonction de la charge pour un 

revêtement sans contrainte résiduelle [73]. 

Variations of interface crack radius with indenteur load for stress -free films. 

Fig. 12 : Représentation des points expérimentaux en fonction des paramètres normalisés [73]. 

Experimental points plotted in terms of normalised crack length and load 

parameters [73}. 

Fig. 13 : Relation entre la taille des fissures interfaciales et la charge appliquée pour trois 

épaisseurs différentes de TiC [75]. 

The load dependence of crack size in TiC coatings of three different thickness in the 

indentation test for coating adhesion [75}. 

Fig. 14: Modèle d'indentation proche de l'interface selon [79]. 

A schematic shows the characteristic of impression near the interface substrate -

film/79}. 

Fig. 15: Effets du traitement de cuisson sur la structure du verre [81]. 

Effect of temperature or length of burning on phosphate glass coating [81}. 

Fig. 16: Probabilité d'apparition de fissures sur un revêtement de verre (920 °C, 30 min.). 

Crack probability on glass coating (920 °C: 30 min). 
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Fig. 17 : Variation de la longueur des fissures de type Palmqvist (41) en fonction de la charge 

appliquée. 

Variation of total Palmqvist crack length with the applied load. 

Fig. 18 : Evolution des fissures en fonction de la charge appliquée 

Cracks geometry in fonction of the applied load 

Fig. 19 : Reconstitution de la géométrie des flssmes sous me empreinte pour tme charge de 50 gf 

et200gf. 

Real crack geometrie, obtained by polishing, ofVzc~ print on 50 gf and 200 gf applied 

load. 

· Fig. 20 : Variation de la longueur des fissures en fonction de la charge appliquée en échelle bi -

logarithmique. 

Crack length versus the applied load in log -log ordinates. 

Fig. 21 : Comparaison entre les ténacités calculées à partir d'me géométrie de type "P" ou de type 

"Half Penny". 

Comparison between ''P" or ''Hal/ Penny" toughness equations. 

Fig. 22 : Ténacité des revêtements de verre pour les traitements étudiés. 

Glass coating toughness for studies heat treatment. 

Fig. 23 : Indentation à l'interface entre le revêtement et le verre. 

/nteifaciole indentation on glass coating. 

Fig. 24 : Indentation près de l'interface selon le modèle de Zhang et Lewandowski [79]. 

Indentation near the interface from Zhang and Lewandowsld's model/79]. 
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t INTRODUCTION 

Les contraintes résiduelles ont une importance primordiale dans la tenue en service d1me surface 

fonctionnelle. Bien souvent la surface fait l'objet de traitements spécifiques dans le but d'optimiser 

son comportement Ces traitements engendrent des contraintes résiduelles d'origine thermique ou 

mécanique qu'il est nécessaire d'évaluer pour estimer la durée de vie des surfaces. Nous 

commencerons, dans un premier temps, par une revue des différentes méthodes de détermination de 

la valeur moyenne des contraintes résiduelles. La seconde partie est consacrée à !utilisation de la 

déformée pour obtenir la contrainte résiduelle maximale. Enfin pour obtenir la distribution des 

contraintes résiduelles au sein des échantillons, nous étudions plusieurs méthodes et nous mettons en 

place un nouveau moyen de calcul. Nous terminons par la validation des modèles mis en place et par 

une application sur des échantillons galvanisés. 
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Ile MESURE DES CONTRAINTES MOYENNES 

PAR INDENTATION 

II.A. DURETE BRINELL. 

Underwood [1] développe le premier les méthodes de détermination des directions et des contraintes 

principales à partir du nombre de franges d'interférence formées autour d'une empreinte de dureté 

Brinell. La méthode est d'abord étalonnéè sur des éprouvettes soumises à une traction ou une 

compression uniaxiale. Les essais de dureté sont ensuite effectués sur un cylindre en acier et les 

franges sont lues sur une plasticine grâce à une lumière monochromatique. Les indentations sont 

délicates à effectuer car une très bonne perpendicularité entre l'axe d'indentation et la surface de 

l'éprouvette est nécessaire pour que les franges soient engendrées uniquement par les contraintes et 

non pas par un défaut géométrique. 

Reprenant l'essai de dureté Brinell mais en restant dans le domaine élastique du matériau, Frelat [2] 

met en évidence la limite élastique en se basant sur la théorie de Hertz. ll utilise la contrainte 

équivalente de Von Mises J (Q) : 

J(a)=!_ 1(crt-cr 2)
2 +(cr 2 -cr 3)

2 +(cr 1 -cr 3)
2 

- 2v 
où cr 1> a z et a 3 sont les contraintes principales du tenseur de contraintes. 

(1) 

Les contraintes résiduelles, aR , sont déterminées à partir du champ de contraintes imposé par 

l'indenteur, aH , et de la limite d'élasticité du matériau, cr Y • La plasticité est atteinte dès que : 

(2) 

La connaissance de cr H , cr y et du point où est apparu la plasticité fournit une information pour 

caractériser cr R . Utilisant les relations de Hertz, l'auteur détermine les contraintes principales mais 

leur direction ne peut pas être calculée à partir de l'essai d'indentation par une sphère. n faut pour cela 

effectuer un essai d'indentation par un cylindre ; ou plutôt trois essais à 0, 12, et /4 par rapport au 

repère de travail (figure 1). 

Chapitre IV : Détermination des o, ... 190 

1 



Deux méthodes sont utilisées pour détenniner l'apparition de la plasticité dans le matériau : 

*-la mesure de la défoimation à la surface à l'aide de jauges extensiométriques, 

*-les phénomènes d'émission acoustique. 

Par définition, les essais de dureté sont des essais mécaniques effectués dans le domaine élasto­

plastique du matériau. Plusieurs approches sont possibles en fonction notamment de la géométrie de 

l'indenteur. 

II.B. DURETE ROCKWELL 

Frankel et al. [3] utilisent une corrélation expérimentale entre la dureté Rockwell C et les contraintes. 

Reprenant l'équilibre des contraintes établi par Shaw et al. [4] (figure 2), ils écrivent le critère de 

Tresca sous la forme : 

( Ot- Oz ) z + ( - ~ p +Oz+ p r + ( - p +~p-Ot r = 2 0~ ( 3) 

où p est la contrainte exercée par la bille en dessous de l'indenteur en l'absence de frottement. En 
-

réalité les contraintes résiduelles principales ne sont pas perpendiculaires à la direction de p, ce qui 

nécessite l'introduction d'un coefficient correcteur, (3, défini par : 

La valeur de p s'exprime sous la forme : 

et est reliée à dureté de Meyer, MHN : 

MHN = 4P = p 
:rt d2 

Cette relation permet de relier p à la définition connue de la dureté Brinell, HB, par : 
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r 

Fig. 1 : Courbes d'égale limite d'élasticité apparente lors d'un poinçonnement par une 
sphère dans le cas d'un état de contraintes planes [2] 

p 3cr 

2cr 

(J 

~\'~ 
Ltmtte de la zone élastique 

Fig. 2 : Etats de contraintes sous l'indenteur Brinell lorsque 
la charge est appliquée [4] 
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Le rapport diD est exprimé en fonction de P, HB et de D. La relation entre la dureté Brinell (en 

Kgflrnm2
) et la dureté Rockwell, HR.c, est donnée par Tabor [5] : 

HR.c= 77,1-
1
:

7 
(8) 

si les unités sont des Kgf/mm2• 

Les auteurs aboutissent ainsi à la relation finale reliant la dureté Rockwell à la pression p : 

bi HRCZ + (b2 p- bJ HR.c + b4- b5 p = 0 ( 9) 

lf où les coefficients b; sont les constantes résultant du calcul. Les équations (9) et (5) relient les 

' contraintes résiduelles à la dureté du matériau. 

Cette méthode est appliquée à trois échantillons d'acier autofrettés qui présentent une répartition 

radiale des contraintes différente. Dans ces conditions la contrainte circulaire, Oz, est négligeable 

devant la contrainte radiale, 0 1 • La connaissance de la limité d'élasticité du matériau et l'essai de 

dureté Rockwell permettent de connaître les contraintes résiduelles au sein du matériau engendrées 

par le frettage au coefficient f3 près. Ce coefficient est déterminé par des essais préalables dans des 

conditions de sollicitations du matériau connues. 

Cette méthode semble d'un intérêt certain lorsque les sollicitations peuvent être considélées comme 

uniaxiales et si la taille des échantillons permet d'utiliser la dureté Rockwell dont la charge habituelle 

est de 10 Kgf. Dans le cas de revêtement mince, l'application d'une telle charge n'est pas envisageable 

et la détermination des contraintes résiduelles n'est pas possible. 

II.C. DURETE KNOOP ET VICKERS 

Stengel et Gayrnan [6] ainsi que Racke et Fett [7] déterminent les contraintes résiduelles à partir d'wte 

variation de la dureté Knoop. Les variations de dureté sont reliées aux déformations par une relation 

empirique du type : 

(10) 

avec: 

oùH1 etH2 sont les duretés effectués à 90° l'une par rapport à l'autre, etH0 est la dureté du matériau 

en l'absence de contrainte résiduelle. 
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Ces équations permettent de remonter aux contraintes par : 

Ol+Oz_El+Ez_ (AU AU) 
----'---=- - - a u.a t + u.a z 

E 1-v 

01 -Oz= Et-Ez =b(M/t-Mfz) 
E 1-v 

et (11) 

Ci, a et b sont des constantes obtenues par corrélation entre les variations de dureté et des états de 

contraintes connues. 

En raison de la symétrie de l'essai Vickers, la variation de dureté est remplacée par la variation de la 

longueur des deux diagonales définie par : 

M=2dz-dt 
dz +dt 

(12) 

L'utilisation de l'essai Vickers est exclue [6, 7] car il n'existe pas de relation linéaire entre la variation 

des deux diagonales de l'empreinte, d1 et d2, et la déformation du matériau (figure 3). Toute relation 

entre les variations de dureté et les calculs de contraintes résiduelles est donc impossible. 

II.D. PROP AGA TI ON DE FISSURES EN DURETE 

VICKERS 

n est devenu courant de mesurer la ténacité d'un matériau fragile à partir de la longueur des fissures 

formées pendant une indentation Vickers. Pour un matériau massif, Marshall et Lawn [8] introduisent 

les contraintes résiduelles par la variation de la ténacité du matériau en fonction des charges 

appliquées, Kapp• qui est la somme de deux termes Kc et Ka· Kc est la ténacité du matériau en 

l'absence de contrainte et Ka est fonction des contraintes résiduelles, cr : 

Ka =2o~ (13) 

Ainsi la ténacité d'un matériau massif sous contrainte s'écrit: 

(14) 
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H,,Hz•Knopp hordMU ln slrtUfd '*"' 
H,•Knopp lwll'tiMU ill unatrtas.d Ital• 

-J -2 

fr fHrJ =-Cr· JJHr 

Er (H1J=- C1· iJHz 

Gr• G1 =E·ofiJHr • iJHz) 

Gr - Gz,. E·bf iJH, -JtJHlJ 

- G'r>O 

Ljd is rrlotiv. diftrrrnœ of nt. Vidttrs­

indrntation diagonols 

,tjd=2fd1 - dr):(~ •dr) 

" 

iJ H(%) 

" 
72 

10 

~ 

6 

2 

_, 
-6 

-~ 

-70 
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Hr-lndtntotion 

J ' E(%.] 

Fig. 3 : Courbes de calibration pour l'indenteur Knoop et Vickers dans le cas d'un 
alliage d'aluminium [6] 
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La représentation de Kaw en fonction de ...Je permet de calculer la ténacité du matériau en l'absence de 

contrainte résiduelle (ordonnée à l'origine) et la valeur des contraintes à un facteur ~ près (pente de 
. v~ 

la droite). Le signe + est utilisé pour des contraintes de traction. 

Ponton et Rawlings [9] mettent en évidence les difficultés pour déterminer la ténacité par indentation. 

Outre l'influence des contraintes résiduelles, l'apparition et le développement de fissures de type 

latéral, surtout dans des matériaux de dureté élevée, diminuent l'influence des contraintes résiduelles 

sur la ténacité. Cook et Roach [10] montrent que la génération de ces fissures latérales en dureté 

Knoop, dans un verre de silicium, entraîne la chute de la ténacité mesurée à cause de la formation d'un 

réseau de fissures médianes. 

La cinétique de croissance des fissures radiales, mise en évidence par différents auteurs [11-14] , 

modifie la ténacité de façon importante. 

L'anisotropie du matériau est également source de difficultés. Marschall et Lawn [15] mettent en 

évidence la dissymétrie des fissures engendrées dans un verre anisotropique. Ce problème est 

également rencontré lorsque la longueur des fissures ne dépasse pas le diamètre moyen du grain 

[9, 13]. 

Une attention est à apporter dans la détermination de la ténacité par indenta_!ion et ces dernières 

doivent être effectuées à une distance supérieure à 4 c les unes des autres afin que les zones de 

déformations élasto-plastiques ne se chevauchent pas [9]. 

Dans le cas de matériaux revêtus, Lawn et al. [16] séparent la ténacité obtenue par indentation 

normale en deux termes, Kg, ténacité du matériau massif et Kt, ténacité de la couche dans laquelle 

existe des contraintes résiduelles de valeur maximale Or : 

(15) 

où c est la longueur des fissures, ,P et x sont des facteurs fonction de la géométrie des fissures de type 

médian et de celle du diamant,et t l'épaisseur du revêtement 

Ecrivant cette relation à la surface de l'échantillon où les fissures ont une longueur c0, ils obtiennent : 

(16) 
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Le facteur de forme ,P est obtenu par calcul et vaut 1, dans le cas du diamant Vickers. La 

connaissance de Kc permet dè déterminer le produit oftll2 et donc Ot- Mais ce modèle ne tient pas 

compte des contraintes existantes dans le substrat. Gnminger et al. [17] scindent alors la ténacité d'un 

matériau revêtu en trois parties (figure 4) : 

i) ils déterminent la ténacité, Kc. du matériau seul, avant revêtement, donc sans contrainte 

résiduelle : 

Kr= X P/3/2 =este 
/cr 

(17) 

ii) ensuite la ténacité du substrat indenté puis revêtu est calculée par K = Kr + Kg avec Kg : 

(18) 

ce qui conduit alors à 

( 19) 

iii) la ténacité du substrat revêtu du film puis indenté s'écrit sous la forme : K = Kr + Kg + Kt, 

avecKf : 

Kr = 2,Po rtl/2 

qui permet d'écrire la relation fmale : 

P/ c~f = ~~ cr2 )~1- 2,Po rt112 /Kr)- (,Po s/Kr )ciii] 

( 20) 

(21) 

<;, eu. Cm sont respectivement les longueurs des fissures obtenues dans chaque cas d'indentation. En 

effectuant les indentations à chaque étape, les auteurs déterminent les valeurs moyennes des 

contraintes dans le revêtement et le substrat De part son hypothèse de départ (t faible devant 

l'épaisseur du substrat), cette méthode est souvent difficile pour les dépôts épais et ne peut s'appliquer 

que dans le cas où des fissures sont formées par indentation dans le film et le substrat Elle est donc 

limitée aux matériaux fragiles. 
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i) matériau massif et indentation 

!..____substrat _VB_ci ____.II h 

ii) indentation puis revêtement 

!substrat vucn 
iii) revêtement puis indentation 

~+==:::::e:::===! 

bstrat 

Fig. 4: Indentation d'un substrat dans trois types de revêtements [17] 
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III. MESURE DES CONTRAINTES MOYENNES 

PAR LA DEFORMEE DE L'ECHANTILLON 

Les contraintes résiduelles, si elles ne sont pas symétriques et si les épaisseurs des matériaux ne sont 

pas trop importantes, engendrent une déformation du matériau. Cette partie est consacrée à la 

détermination des contraintes par : 

* la méthode de Timoshenko, 

* la méthode de Timoshenko modifiée, 

* l'utilisation du rayon de courbure de l'échantillon, 

* le calcul à partir des variations de coefficients de dilatation. 

III.A. METHODE DE TIMOSHENKO. 

Timoshenko [18] étudie l'influence de la différence des coefficients de dilatatiQn sur la déformation 

des pièces composées de deux matériaux. Parmi les exemples traités, le bilame formé d'un acier à 

base de nickel et d'un acier monel est le plus proche d'un matériau stratifié. Les hypothèses de l'auteur 

sont (figure 5) : 

* une répartition linéaire des contraintes dans chaque matériau, 

* une poutre géométriquement symétrique, 

* des déformations uniquement d'origine thermique. 

L'équilibre statique de la section de la poutre conclue à : 

F.=Fr=F 

Fh 
- = Mff +Mf 2 s 

et 

(22) 

( 23) 

En introduisant les moments quadratiques, 1, et le rayon de courbure de l'échantillon, R, nous 
obtenons : 

Fh E818 Eflf 
-=--+--
2 R R 

La condition de continuité à l'interface permet d'écrire : 

2F h 2F h 
a D.T+--+-=afD.T---

s E
8
hb 4R Em hb 4R 
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:i-=1 =3!:=1]::~ 
Fig. 5: Méthode du bilame: hypothèse de Timoshenko [18] 
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Ce qui conduit en utilisant les deux équations précédentes à : 

4 ( ~1 1J h --El +Erlr -+-=(ar-a )D.T--
bh 2R s s Es Er s 2R 

(26) 

L'auteur applique ensuite cette équation à son exemple. Mais dans le cas des revêtements, les 

épaisseurs du substrat et du film sont rarement égales. 

III.B. METHODE DE TIMOSHENKO MODIFIEE. 

Nous allons donc reprendre la méthodologie de Timoshenko en modifiant sa deuxième hypothèse : 

* l'épaisseur du substrat est H, 

* l'épaisseur du film est t 

L'équilibre de la section de la poutre nous conduit à : 

F.=Ft=F 

F (H + t) = Mrr + Mr 2 s 
et 

Nous écrivons alors la condition de l'isodéformation à l'interface entre le substrat et le film : 

F H R t 
asD.T + s + -=arD.T- __ f- -

b H E8 2R b t Er 2R 

La contrainte maximale dans le film est donnée par : 

F t Er 
o=-+--

Sr 2 R 

L'équation (28) permet d'exprimer F en fonction de 1/R. : 

La combinaison des équations (29) et (31) nous amène à : 

2_ [2(E8 l 8 +Erlr)[_1_+_1_] + H+t] =(a -a )D.T 
R b(H + t) HE

8 
tEr 2 f s 
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Le rayon de courbure est donc indépendant de la largeur de la poutre car le terme au dénominateur 

s'élimine avec le terme contenu dans l'expression des moments quadratiques et la contrainte, cr, 

devient: 

1 [ z ( ) tEf] cr = - ( ) E515 + Ef Ir +-
R bt H+t Z 

( 33) 

Cette méthode suppose que les contraintes calculées sont uniquement d'origine thennique. 

III.C. UTILISATION DU RA YON DE COURBURE. 

Pawel et Campbell [19] déterminent la contrainte maximale à partir du rayon de coUibure de 

l'échantillon après le dépôt du fùm : 

cr=± Eh 
ZR 

(34) 

Dans le cas d'un dépôt mince (h>>t), ils déduisent une valeur moyenne des contraintes dans le film 

par l'équation : 

1 Eh h 
crf =-±-­

J ZR t 
( 35) 

III.D. UTILISATION DES COEFFICIENTS DE 

DILATATION. 

Dans le cas d'un substrat oxydé sur une seule face, Tien et Davidson [ZO] estiment les contraintes 

résiduelles engendrées en écrivant la continuité des •••ict1s à l'interface par les relations: 
ot'7c-tt\\o.t l 011!. . 

Er ~ T * (a 5 - af ) * · 
crf =- E avec ~T = Ttrait- Tamb ( 36) 

(1- u) (1 + ____r!_) 
Eh' s 

pour l'oxyde, où h' est la demi- épaisseur de l'échantillon, et 
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(37) 

pour le métal. 

Développant cette hypothèse d'me continuité à l'interface, Dreir et al. [21] déterminent les contraintes 

moyennes directement par : 

avec !la= 

{

a = _.!_ E* ~T dans le substrat 
s 2 

1 * Ot = 
2 

E ~T dans le film 

{
( 1 + us) as - ( 1 + Ut) af en déformations planes 

as - af en contraintes planes 

AT= Tamb - Ttrait 
Ttrait : température de traitement 

Tamb : température ambiante 

E:+" = {E/ ~- uf) en déformations planes 
1 

Ei en contraintes planes 

(38) 

Ces méthodes ne donnent qu'une valeur moyenne ou maximale des contraintes résiduelles alors que 

la répartition des contraintes dans le revêtement et à l'interface (ou près de la surface des matériaux 

massifs) est une donnée très importante pour les propriétés mécaniques. Nous allons voir d'~ 

méthodes permettant de calculer la répartition des contraintes. 
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IV~ MESURE DE LA REPARTITION DES 

CONTRAINTES 

IV.A. LES RAYONS X. 

Mise en place dès 1925 par Lester et Abom [22], la détermination des contraintes résiduelles par 

rayons X s'est développée réellement par la mise en place d'appareillage permettant des mesures in­

situ. Nous ne traiterons ici que du principe général de la méthode et de quelques applications. 

La présence de contraintes résiduelles dans un matériau modifie les distances interatomiques de façon 

proportionnelle au niveau des contraintes. Cette variation est à la base de la méthode qui mesure les 

distances entre atomes par diffraction des rayons X (figure 6). La relation de Bragg induit les 

conditions de diffraction entre la longueur de l'onde incidente, À, l'angle de diffraction, 8, la distance 

entre les plans, d, : 

2dsin8 = nÀ ( 39) 

où n indique l'ordre de la réflexion. 

Généralement le matériau est assimilé à un milieu homogène et isotrope, les déformations mesurées 

sont reliées aux déformations calculées par la théorie de l'élasticité. L'état de contraintes est biax.ial, la 

composante selon l'épaisseur du matériau est négligée et les contraintes principales sont reliées à la 

déformation selon la direction l!J,<p par : 

u+ 1 . 2 ,~, u ( 
ecp.,p = E cr cp sm 't'- E cr1 + O"z ( 40) 

Si le matériau est anisotrope, les coefficients élasto-plastiques de chaque plan sont insérés dans la 

relation précédente, mais le principe de la méthode reste inchangé. 

En incidence normale, '4> = 0, la déformation €fl s'écrit : 

(41) 

ainsi (42) 
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·Fig. 6 : Principe de la méthode de calcul des contraintes résiduelles par diffraction des rayons X 
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Les défonnations sont reliées aux distances interréticulaires par : 

dq>,ljJ - d J. 
Eq>,ljJ -EN = do 

La contrainte a'~' s'écrit , avec l'approximation dq>.~ = d0 : 

0 
= dq>,ljJ -dl. E 1 

q> d0 1 + u sin 2'\jJ 

En différentiant la loi de Bragg, l'expression finale de la contrainte devient : 

_ ~e 29 )cotane p E 1 
0 - J.-

q> q>,ljJ 2 180 1 + u sin 2'\jJ 

(43) 

(44) 

(45) 

Ces formules sont appliquées différemment selon la méthode d'exposition utilisée : double exposition 

ou exposition multiple, en référence avec un échantillon témoin. 

Maeder et al. [23] mettent en évidence les contraintes induites par le polissage d'échantillon (figure 7). 

Ces auteurs utilisent également les rayons X pour détenniner les contraintes résiduelles de fraisage, de 

tournage et de rectification de l'alliage de titane TA6V et TA6V6Sn2 (figme 8). Barralis et Castex· 

[24] étudient les contraintes résiduelles des couches nitrurées d'un acier 32 CDV 13. Barralier et al. 

[25] étudient l'influence des contraintes résiduelles sur la relaxation thermique à l'aide du 

rayonnement X. Récemment Reynier [26], étudiant le comportement en fatigue d'un alliage 

d'alwniniwn-lithiurn grenaillé détennine les contraintes résiduelles par rayons X. L'ensemble des ces 

applications mettent en évidence une distribution des contraintes résiduelles, obtenue par enlèvement 

de matière. Or à chaque enlèvement de matière par polissage électrochimique, l'équilibre de 

l'échantillon est modifié. n est donc nécessaire de corriger les valeurs expérimentales pour retrouver 

les valeurs vraies, c'est à dire les contraintes existantes avant le polissage. 
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ACIER XC48 

Fig. 7: Contraintes induites par le polissage manuel selon Maeder et al. [23] 

Fig. 8 : Contraintes résiduelles dans le cas du fraisage, du tournage et de la rectification [23] 

Chapitre IV : Détermination des a, ... 207 

'\ 

1 



f 
j 

1. __ 

IV.B. METHODE DU BILAME ET SA 

GENERALISATION. 

En effectuant une approche mécanique du problème, et en émettant l'hypothèse que la liaison 

interfaciale est idéale, les contraintes d'origine thermique peuvent être déterminées par la méthode du 

"bilame". Cette méthode reprend les calculs de Timoshenko [18], elle est généralisée ici aux cas des 

matériaux stratifiés comportant n couches différentes. Les contraintes seront calculées à chaque 

interface et surface des matériaux. Les matériaux en présence sont numérotés i ou j. Les 

caractéristiques sont notées ainsi : 

E-l module d'Young 

~ : hauteur de la poutre 

Uj : coefficient de dilatation 

b : largeur de la poutre 

Gi : centre géométrique de la poutre 

L'effort, appliqué en Gi et engendré par la variation de coefficient de dilatation, s~t sous la forme : 

avec &x= Uj -~ ou j est l'indice de la poutre de "référence" 

et ~T =Ttrait- Tamb 

La contrainte engendrée par l'effort Fe. sur la poutre i s'écrit (figure 9) : 

Fei . 1 . . 
ai = - avec 1 = ... n et 1 ::1:- J s. 

1 

( 46) 

( 47) 

Calculons la largeur de la poutre équivalente, beq,i• c'est à dire la largeur de la poutre i de façon à 

assimiler cette poutre à une poutre de même module d'Young que la poutre j (figure 10) : 
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poutrei 

poutrej 

I_Fei = q si .6-a .6-T 
poutre i :· 

~=====~, poutrej _ 

Fig. 9: Mise en évidence de l'effort Fei à appliquer au matériau i pour compenser 
la différence de dilatation des matériaux 

poutre i 

poutrej h· E J J 

poutre i 

poutrej 

h· 1 ~ 

h· J ~ 

Fig. 10: Mise en évidence de la largeur équivalente introduite lors du 
calcul des contraintes 
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D est possible de calculer le nouveau centre de gravité, G, du matériau stratifié, et de déterminer le 

moment d'inertie par rapport à G : 

116 = 116 + S GG 2 + L6 + S GG 2 danslecasoùn=2 
1 eqi 1 l' j j j 

(49) 

L'effort global engendré par l'ensemble des efforts Fe, sur le matériau est : 

Fe = :LFei (50) 

Le moment de flexion engendré par les efforts Fe,, mais cette fois sur le matériau, figure 11, s'établit 

ainsi: 

(51) 

Nous pouvons déterminer ainsi l'ensemble des contraintes dans l'hypothèse où elles ont une 

distribution linéaire, par exemple dans le cas d'un bicouche (figure 12) : 

point repéré 1 2 2' 3 

C1 Fe Fe 0 0 
F• - -

S· l S· l 

C1 -Fe E -Fe E -Fe -Fe 
-F• _i _1 

Seq + S E Seql + s E Seql + s - Seql +S 
1 j j j j j j 

v (distance 1 G) Vt vz vz VJ 

C1 Mf VI Mf V2 Mf v2 Mf V3 jluWn 

ltG ltG ltG Ito 

L'ensemble des contraintes en un point est bien sûr la somme des trois contraintes précédemment 
calculées. L'ensemble des équations précédentes permettent d'obtenir la déformation de la poutre dont 
la courbure s'écrit : 

1/ Mf 
R = jy" = E.IIG 

J 

(52) 

La généralisation de cette méthode du "bilame" à un matériau à n strates permet de mettre en 
évidence l'importance du gradient des coefficients de dilatation. Yu et al. [27] étudient l'influence 
d'une interface supplémentaire sur la contrainte résiduelle maximale. 
Utilisant un cylindre semi- infini (figure 13) et l'hypothèse d'une défonnation thennique identique 
dans les matériaux, ces autems expriment la contrainte maximale selon z par : 

4(1 +Ut )f.A.tf.A.z~T [' { 1 h J 1 •{ h JJ a=- ,a2 -a1 - +,a2 -a 
J..lt + (3- 4ut)J.A.z ~hz + a2 ~h2 + a2 

(53) 
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poutrei ,. Fe1 

poutrej 1 

Fe 

~---p-o_u_tr_e_i-------------~~·r)~e -Fe poutrej 

Fig. 11 : Efforts engendrés sur le matériau stratifié par la 
variation des coefficients de dilatation 

® 

,, 
1 frontière du bicouche 

2 E matériau 1 
'-./ ,, 

2' E matériau 2 

3 frontière du bicouche 
'-./ ,, 

Fig. 12 : Mise en place de la numérotation des points dans le cas 
d'un matériau stratifié à deux couches. 
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L'application de cette formule au revêtement d'alumine sur un acier avec l'introduction d'une interface 

en titane, molybdène, cermet, aluminium ou bien encore en niobium permet de conclure sur la 

décroissance de la contrainte maximale en fonction de l'épaisseur de l'interface (figure 14). 

Ces auteurs proposent une formule applicable au cas d'une interface double, formule que nous 

généralisons à un matériau composé de n strates : 

n-1 L ~n-i - an-(i+ll 

0 

+ 

(54) 

Dans la mise en oeuvre d'un revêtement possédant une forte différence du coefficient de dilatation par 

rapport à celui du substrat, l'introduction d'une troisième couche possédant un coefficient de dilatation 

intermédiaire engendre une diminution des contraintes internes et donc une relaxation moindre de ces 

contraintes par un réseau de fissures au sein du revêtement nuisible aux caractéristiques mécaniques 

ou électrochimiques recherchées. Ce résultat doit être pris en compte quand on cherche à améliorer 

l'adhérence d'un dépôt sur un substrat et devrait conduire à la mise en oeuvre de nouveaux types de 

revêtements "sandwich". 
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Fig. 13 :Modèle proposé par Yu et al. [27] 
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Fig. 14: Evolution des contraintes résiduelles maximales en fonction de l'épaisseur 
de différents matériaux intercalés entre le bilame acier/Al2Ü3 d'après Yu et al. [23] 
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IV.C. UTILISATION DE LA DEFORMEE 

L'étude des variations de la déformée d'une pièce en fonction de l'épaisseur enlevée permet de 

déterminer la distribution des contraintes dans l'épaisseur de l'échantillon. Leluan [28] utilise des 

jauges pour quantifier la déformée de la plaque lors de l'enlèvement de matière obtenant ainsi la 

relation: 

cr = (h- e)2 E ~e 
e(-2h- e) 

(55) 

avec~. l'allongement unitaire mesuré par les jauges dans la direction de cr, pour une épaisseur, e, de 

matière enlevée (figure 15). Cette équation n'est que l'expression de la contrainte à la profondeur e, et 

il faut encore y ajouter 1 'influence des couches précédemment enlevées qui produisent une contrainte 

supplémentaire, notée ~cr. calculée à partir de l'expression précédente par le changement de variable 

de h en h-e où e représente la distance à la surface du point où 1 'on veut calculer les contraintes. Un 

changement de repère doit être effectué pour la variable ~(e) en ~e(e). L'équation des contraintes 

devient: 

cr + ~cr = ((h-e) - e)
2 

E ~e(e) 
E (-2 (h-e) - E) 

(56) 

Leluan utilise un enlèvement de matière par voie mécanique, procédé critiquable car il engendre des 

contraintes perturbant la mesure des contraintes internes, il est donc préférable d'enlever la matière 

par voie chimique ou électrochimique. 

Une méthode dérivée de cette technique est celle dite de la flèche qui fut appliquée et mise au point 

par Flavenot et Niku Lari [29] dans le cas d'un acier grenaillé et appliquée par Reynier [26] à un 

alliage d'aluminium - lithium grenaillé. La méthodologie de la flèche est reprise dans le paragraphe 

suivant afin de définir une nouvelle formule de la détermination des contraintes dans des échantillons 

stratifiés. 
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Fig. 15: Principe de la méthode de Leluan (24] 
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Doi [30, 31] détermine la distribution de ces contraintes résiduelles par la mesure de la courbure, ~ , 

en fonction de l'épaisseur enlevée, notée h-z. Introduisant des variations entre les coefficients de 

Poisson et en émettant l'hypothèse que les axes principaux des contraintes sont confondus avec les 

axes de l'éprouvette1 
: 

cr(z) + 
h-r]j -z dz 

~[f (1 + vi)Di (s)] 
dz . 

1 + 

rn 

TJ~L (1 + vi>ni (s> 
1 ~ + 

h- T'Ji- z 

+ 

(57) 

Avec= 

moment quadratique la poutre 

par rapport au centre géométrique de l'échantillon, 

1 Nous avons repris la calcul de Doi et corrigé les erreurs typographiques de la publication originale 
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m E·S· 
r-~-~ 

i 1 + Ui fibre eutre de 1 tre. 'lli = m E·A· n apou 1, 
r-~-~ 
· 1+u· 1 1 

i 
Ai= I:hi -z, 

1 

. . I: hi- z 

[ 

i ]2 
S· =(ih· -z) 1 + !h· 1 1 2 1 ' 

1 i+1 

Gi (z) = t EiAi (z). 
. 1+Vi 
1 

Ces fonnulations complexes nécessitent uil soin particulier à la détermination de la courbure et au 

lissage des courbes, afin d'éviter tout artefact sur l'obtention des contraintes. De plus, les résultats sont 

chaînés les uns aux autres dans l'ordre de calcul : la première contrainte calculée sera utilisée pour le 

calcul des contraintes de couches inférieures. Cette liaison est délicate à gérer car les premiers points 

expérimentaux deviennent prépondérant et le lissage de ces points doit être particulièrement soigné. 

L'ensemble de ces techniques ne s'applique qu'aux échantillons de géométrie plane, aussi d'autres 

techniques sont développées comme celle du trou incrémentai. Par 1 'évolution des déformations 

autour d'un perçage en passes successives, Lu et al. [32, 33] déterminent l'évolution des contraintes à 

la profondeur de perçage effectué (figure 16). Cette technique nécessite la réalisation d'un trou à fond 

plat, hypothèse de départ du calcul des contraintes, mais aussi un usinage soigné afin d'éviter toute 

plastification près des zones où sont collées les jauges de mesme des déformations. Les contraintes 

sont obtenues par les relations du type : 

E~(Ann + Bnnsin28n) - E~(Ann- Bnn cos28n) 
01hn = 

2AnnBnn (sin28n + cos28n) 

E~(Ann + Bnn cos28n) - E~(Ann- Bnn sin28n) 
azhn = 

2AnnBnn (sin28n + cos28n) 
(58) 

L'· di 1 2 3 1 ~u ......... ..: m ce n est le nombre d'incréments de perçage effectués. En, En, En sont ,es uc;:;lOmla&.lons 

mesurées en surface par des jauges extensiométriques à l'incrément de perçage net Sn est l'angle 

entre la jauge de référence et la direction principale 1 pour l'incrément n. 

Chapitre IV : Détermination des a, ... 217 



L 

Les coefficients Aw, et Bm sont les coefficients de calibration du modèle lors du n.., incrément Ces 

coefficients sont déterminés par des simulations de chargement à l'aide de logiciels d'éléments finis. 

Ce sont ces calculs qui rendent difficile l'application de cette méthode, en sus des difficultés 

expérimentales du perçage du trou à fond plat Elhamdi et al. [34] appliquent la méthode du trou 

incrémentai pour caractériser un dépôt d'alumine par projection plasma La comparaison avec les 

rayons X sont, d'après les auteurs, positives. Malgré tout, un facteur cinq peut être observé entre les 

rayons X et la méthode du trou incrémentale et aucune distribution de contraintes n'est proposée, 

hormis par rayons X. Les écarts proviennent probablement des difficultés de détermination des 

coefficients de calibration, surtout dans le cas de matériaux revêtus. 

IV.D. MISE EN PLACE D'UN NOUVEAU MODELE. 

IV.D.l. Pourquoi un nouveau modèle ? 

Pour rechercher la distribution des contraintes résiduelles engendrées lors du _ processus de 

galvanisation, les méthodes permettant la détermination d'une valeur moyenne d_es contraintes ne sont 

pas retenues. La méthode du trou incrémentai n'inclue pas la variation des constantes élastiques du 

matériau et sa mise en oeuvre sur des éprouvettes peu épaisses justifie sa mise à l'écart. La méthode 

de Doi est par trop sensible aux problèmes de lissage des points expérimentaux. Ainsi le 

développement d'un nouveau modèle de calcul est apparu justifié, il s'appuie sur la méthode de la 

flèche [24] qui est discrétisée, et peut s'appliquer alors aux matériaux stratifiés. 

IV.D.2. Mise en place du modèle. 

IV.D.2.a. Conventions et symboliques. 

Le multimatériau est composé de plusieurs couches d'épaisseur, ~. de module d'Young, ~· 

L'épaisseur totale de la plaque est noté H. Les plaques sont numérotées du dessous vers le dessus, la 

figure 17 illustre ces conventions. 
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Fig. 16: Principe de la méthode du trou incrémentai proposé par Lu et al. [29,30] 
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Fig. 17 : Convention et symboliques utilisées par la méthode de la flèche dans un matériau stratifié 
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IV .D.2.b. Calcul des contraintes-

En reprenant la méthode de la flèche et en écrivant _l'équilibre de la poutre, la force nonnale et le 

moment fléchissant deviennent : 

dP = ae(e)bde 

e 
dMf = ae(e) b de-

2 

(59) 

( 60) 

Connaissant le moment fléchissant en fonction de la flèche pour une poutre de courbure constante, 

nous écrivons la relation : 

Mt = - 8EI(e) J 
12 

L'expression de la contrainte, au cours de l'enlèvement de couches successives, s'établit par : 

4 e2 df 
a (e)=--E--

e 3 12 de 

( 61) 

( 62) 

Cette contrainte ne représente pas, à elle seule, l'état de sollicitation dans le matériau. En fait, il faut y 

ajouter les sollicitations engendrées par les couches supérieures, précédemment enlevées. Cette 

influence s'écrit en une somme de deux termes : dan , contrainte engendrée par l'effort nonnal et 

da f , contrainte due au moment fléchissant : 

e' de' 
daf = 6 ae•(e') (e - -) 2 

2 e' 

nous pouvons calculer da par : 

da=_ 8Eedf +~ Ee' df 
12 3 12 

Par intégration, les contraintes engendrées par les couches supérieures s'écrivent : 

8Ee e 8 E e 
~a=- }2 J df + 312 J e'df 

H H 

et en sommant les termes, la contrainte résiduelle à la côte e devient 

2 e e 
a(e) = - 4 E~ df - 8Ee fd/ + ~~fe'df 

3 12 de 12 3 12 
H H 
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En discrétisant cette équation au matériau stratifié, la distribution des contraintes est obtenue en 

fonction des caractéristiques géométriques et mécaniques des composants : 

4 e2 df Se j = n a j Se e 

cr(e) = - 3Eilf de - lf. ~ Ej J df- IZEiJ df + 
j=I+l aj-1 aj 

( 6S) 
a . 

S j=n J S e 

-2 L Ej J e'cif + 312 Ei J e'df 
31 J. = i+l a · aj-1 1 

Les coefficients aj sont les épaisseurs cumulées de la plaque comme l'illustre la figure 17. 

Connaissant la variation de la flèche en fonction de l'épaisseur enlevée, l'application de l'équation (68) 

permet de déterminer la distribution des contraintes résiduelles au sein des différentes couches. 
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Ve VAUDATION KT COMPARAISON DES 

MO DEI .ES 

Le tableau 1 résume les conditions d'applications de l'ensemble des méthodes présentées. Suivant 

celles-ci nous calculerons les contraintes maximales, les contraintes moyennes ou la distribution des 

contraintes. Les résultats sont comparés à l'aide des données bibliographiques de Yu et al. [23] sur des 

couples alumine 1 acier. 

Pour un revêtement d'alumine de 2,5 mm sur un acier d'épaisseur 2,5 mm, les contraintes obtenues 

par les différentes méthodes concluent à une valeur maximale dans le film de 900 MPa La contrainte 

dans l'acier varie avec la méthode de -966 à -525 MPa avec une différence importante pour les 

équations de Dreier et al. La méthode du bilame généralisée donne des résultats cohérents dans le cas 

d'un matériau stratifié avec des épaisseurs identiques. 

Pour un revêtement de 0,1 mm d'alumine sur un acier d'épaisseur 2,5 mm, cas de similitude, l'écart 

entre les méthodes s'amplifie avec une valeur peu probable pour Tien et Davidson. Les valeurs 

obtenues par la méthode de Timoshenko modifiée et par la méthode du bilame généralisée sont 

similaires, indiquant une cohérence des méthodes. 

Yu et al. comparent leur calcul avec celui de Suganuma et al. [35] qui déterminent les contraintes 

résiduelles d'origine thermique par éléments finis. En reprenant leurs données, il est possible 

d'appliquer la méthode du bilame généralisée. La figure 18 illustre les résultats obtenus et mettent en 

évidence la similitude des résultats obtenus par la méthode du bilame généralisée avec les dwx autres 

méthodes. 
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Méthode T1mosh. T1mosh. Pawell et Pawell et 
modifié Campwell Campwell 

référence [18] [19] [19] 
contrainte Œmax Œmax Œmax= f(R) Œmax.f = f(R) 
calculée 

équation 33 34 35 
rayon du oui oui --- ---
courbure 

1 

calculé 
nombre de 2 2 2 2 
matériaux 
conditions h = t Rconnu Rconnu 

h>>t 

AJ,O, / Ac1er 
contrainte - 875 - 823 
calculée 
(MPa) 

h = t = 2,5 rayon de 
mm courbure 595 

(mm) 
remarques a b 

AJ,O, / Ac1er - 1657 - 210 - 1820 
contrainte 
calculée 
(MPa) 

h=2,5mm rayon de 1213 
courbure 

(mm) 
1 t = O_,LI11!!!_ .. remarques a a 

T1enet Dreiret Dre1r et al. 
Davidson al. 

[20] [21] [21] 

a 5 et ar a 5 et ar a 5 et ar 

36-37 38 38 
non non non 

2 2 2 

déf. contraintes 
planes planes 
h = t h = t 

Œs =+525 0 5 = 1%6 Œ5 = i-738 

ar=-997 ar=~66 ar= ... 738 

non non non 

0 5 =+59 

or=-2523 

bilame 
généralisée 

distnbut1on 

deSOj 
52 
oui 

n 

Œs de-~13 à 
.;611 

<Jr de--981 à.;. 
583 
595 

a 5 de-i37 à 
. .fl67 

arde-1 634à 
- 1603 
1213 

Suganumaet 
al. 

[35] 

Œmax, f 

non 

3 ou4 

éléments 
finis 

Œmax, f = 
-900 

Yu et al . 

[23] 

Œmax, f 

non 

2::2 

h ett ??? 

Œmax, f = 
- 870 

~ 
N 

t>­
Cil 

~ 
c 
0 

·~ 
'§ 
2 

•CU 
0 

Tab 1 : Conditions et domaines d'applications des différentes méthodes de déterminations des contraintes résiduelles. ::: 
.ê ·g. 

Remarques : a) les contraintes sont déterminées à partir du rayon de courbure calculé par la méthode du bilame généralisée 
b) les conditions du calcul ne sont pas remplies, le film est trop épais par rapport au substrat 

.c 
u 

) 
------~------~--~~--~~~-----------~~--~ 



1400 

1200 

1000 

800 

600 

400 

200 

0 

-200 

-400 

0.0 

1400 

1200 

1000 

800 

600 

400 

200 

0 

-200 

-400 

0,0 

épaisseur de l'interface (mm)--> 

0,5 1,0 1,5 2,0 

1400 

1200 

1000 

800 

Fe 1 cermet 1 alumine • 600 

400 

200 

0 

-200 

-400 

épaisseur de l'interface (mm) --> 

0,5 1,0 1,5 2,0 

0,0 

-o-tr<>-

Suganuma et al. [35] 

Yu et al. [27] 
Méthode du bilame 
généralisée 

Fe 1 Nb 1 Alumine 

épaisseur de l'interface (mm)--> 

0,5 1,0 1,5 

Fe 1 Ti 1 Alumine 

Fig. 18: Application et comparaison de la méthode du bilame généralisée. 
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VI. APPUCATION A LA GALVANISATION 

VI.A.LA GALVANISATION AU TREMPE 

La galvanisation au trempé consiste à immerger l'échantillon dans un bain de zinc en fusion. Ce 

procédé nécessite une préparation de surface. 

Les plaques en acier sont plongées dans une solution de soude afm de dissoudre les graisses 

provenant des opérations de découpe et de laminage des tôles. Un rinçage précède l'opération de 

décapage à base d'acide chlorhydrique dans ·laquelle on ajoute un inhibiteur d'attaque. L'opération 

suivante, qui s'appelle le fluxage, consiste à plonger les pièces dans une solution aqueuse de flux 

(chlorure de zinc et chlorure d'ammonium). Le flux retenu sur les pièces est ensuite séché dans une 

étuve à 100 - 150 °C, il se détruit au moment de l'immersion dans le bain de zinc. 

Le bain de zinc est maintenu à une température de 450 oc lors de l'immersion des échantillons, 

température habituellement utilisée dans la galvanisation industrielle. On y ajoute 0.3 % de plomb et 

200 ppm d'aluminium. Le temps d'immersion varie selon l'épaisseur des couches désirées de 2 

minutes à quelques centaines d'heures. Lors de l'immersion une réaction de diffusion se crée entre 

l'échantillon et le zinc engendrant les intermétalliques (tableau 2) caractérisés par diffraction des 

rayons X [37,38]. Le retrait de l'échantillon du bain est accompagné d'un dépôt de zinc sur la surface 

de la pièce constituant la couche externe du revêtement 

La température d'immersion influe sur la formation des intermétalliques. Une température élevée, 

550°C, fait disparaître la couche s remplacée par une couche de ô compact suivie d'un mélange de 

phase ô et Tl· La durée d'immersion influe directement sur l'épaisseur du dépôt selon une loi 

parabolique en dessous de 490 oc et selon une loi linéaire pour une température supérieure. La figure 

19 illustre la cinétique de croissance des couches obtenues lors de nos expérience de galvanisation. 

L'élément jouant un rôle essentiel dans la galvanisation est le silicium. Son effet est illustré par une 

augmentation importante de l'épaisseur du revêtement lorsque sa concentration est de l'ordre de 0,05 -

0,1 % (figure 20), effet connu sous le nom du pic de Sandelin. 
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Phase Composé Système cristallin 
Phase Compound %Fe Crystal system 
Phase Verbindung Krilltallstruktur 

(") 

Hexagonal ll' ':! 
a= 2.66~. c= 4,95~ 

Eta Zn ~0.03 Hexagonal a= 2.66A, c= 4.95A 
~0.03 Hexagonal 

5à 6 Monoclinique a= 13,65~. b= 7.61X 

Zeta FeZn13 
5to 6 Monoclinic c= 5,10Â. /3= 128°44 
5bis 6 Monoklinisch a=13.65Â, b= 7.61 Â 

e= 5.10Â. /3= 128-44 

FeZn1 7à 12 Hexagonal a=12.8 ~. c =57,6 ~ 
Delta 7to 12 Hexagonal a=12.8 Â. c =57.6 Â 

FeZn•o 7bis 12 Hexagonal 

FeZn3 21 à 28 Cubique · 
Gamma FeZn1o 21 to 28 Cu bic a= 9Â 

F86Zn21 21 bis28 Kubiseh 

Tab. 1 :Phases formées lors de la galvanisation au trempé [36] 

~ 
1 -s 

300 3 

200 

100 

temps d'immersion (s) ->. 
0~------r-----~~----~--~--~ 

Densité 
Density 
Dichte 

7,14 
7.14 

7,18 

7.18 

7,25 
7.25 

7,36 
7.36 

0 250 500 750 1000 

Fig. 19: Cinétique de croissance des couches de galvanisation 
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r 
La présence d'aluminium dans le bain de galvanisation permet une diminution des prises de zinc sur 

des aciers contenant du silicium, limitant l'effet du pic Sandelin. Cette propriété a donné naissance au 

procédé Polygalva® (figure 21). L'ajout de nickel dans le bain de galvanisation joue un rôle 

identique [39]. La composition du bain a une influence non seulement sur la cinétique de croissance 

des différents intermétalliques mais aussi sur la résistance à la corrosion du revêtement Dagbert et 

al. [ 40] mettent en évidence l'influence des éléments tels que l'aluminium et le nickel mais aussi le 

plomb et le cuivre en autres. ll est difficile de conclure sur une composition optimum du bain car les 

essais de corrosion sont difficilement reproductibles. Le plomb ajouté permet de retirer les mattes qui 

se situent alors au dessus du lit de plomb formé. Lors de la solidification de la couche éta, le plomb 

migre aux joints de grain et limite alors les capacités de déformation des tôles galvanisées. 
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0,10 

Teneur en silicium 'l. 

0,20 0.30 0.40 

Fig. 20 : Influence du silicium sur l'épaisseur du revêtement [36] 

5~--~1+------~------r------t----~ 

0.10 

Teneur en silicium ~ 

Fig. 21 : Influence de l'alliage de galvanisation, Polygalva ®, sur la croissance des couches [36] 
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VI.B. OBTENTION DES ECHANTILLONS 

GAL V ANISES. 

Les échantillons galvanisés sont des plaques d'acier hypo - sandelin de dimensions 200 x 200 mm et 

d'épaisseur 0,2 mm. 

Les plaques subissent trois traitements de surface : 

* W1 dégraissage alcalin, 

* W1 décapage acide, 

* W1 fluxage pour éviter toute oxydation nouvelle de la surface . 

. Elles sont ensuite séchées en étuve en attendant la galvanisation. Le bain contient 0.3 % de plomb et 

200 ppm d'aluminium. La vitesse de plongée et de sortie des plaques du bain est contrôlée par W1 

moteur permettant Wle répétabilité de l'épaisseur de la couche externe. La galvanisation s'effectue à 

450° C pendant une durée variable. Cette durée est fonction du taux de contrainte recherché à 

l'interface ou au sein d'Wle couche du revêtement 

La galvanisation sur Wle seule face de l'éprouvette est rendu possible par l'oxydation de l'autre face 

dans l'étuve. 

Les intermétalliques et le substrat ont pour caractéristiques : 

E (MPa) v h; (mm) ~ 10-6 re 
Fer 210000 0.3 0.2 12.5 

Zinc 110000 0.3 0.12 25.6 

ô 119600 0.3 0.015 21.78 

s 114800 0.3 0.075 23.1 

Tl 110000 0.3 0.03 23.6 

Les modules d'Young des intermétalliques sont obtenus par interpolation linéaire en fonction de leur 

composition entre ceux du fer et du zinc. Les coefficients de dilatation sont extraits de la thèse de J. 

Bouffette [41] et le coefficient de Poisson supposé constant de 0,3. 
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VI.C. MESURE DES 

CONTRAINTES RESIDUELLES. 

L'application de la dureté Brinell ou Rockwell n'est pas possible compte tenu de l'épaisseur trop faible 

des revêtements et du substrat L'application de la dureté Vickers met en évidence la propagation de 

fissures au coin de l'indenteur. ll est alors possible d'appliquer la méthodologie de Marschall et Lawn 

[8]. Les travaux au sein du laboratoire ont conduit aux résultats de Iost et Foct [42] mesurant la 

ténacité apparente au sein de la couche ô de galvanisation brute et recuite (figure 22). Les contraintes 

résiduelles moyennes sont estimées à : 

240 MPa pour la formule d'Evans et Charles [43], 

150 MPa pour la relation de Lawn et Fuller [44]. 

les essais d'indentation donnent l'ordre de grandeur et le signe des contraintes que nous allons 

déterminer en utilisant les coefficients de dilatation des intermétalliques. 

VI.C.l. Utilisation des coefficients de dilatation et de 
la déformée de 1' échantillon. 

L'application du modèle de Timoshenko [18] ne peut pas s'effectuer car les épaisseurs ne sont pas 

identiques, par contre le modèle développé permet la détermination du rayon de cowbure, en 

considérant l'ensemble des intermétalliques comme une couche unique de zinc : 

R=45.62mm 

la contrainte maximale correspondante est : 322 MPa 

La méthode du bilame aboutit au même rayon de cowbure, sa généralisation appliquée aux 

intermétalliques conclut à : 

R=52.6mm 

La déformée est plus faible et les contraintes sont plus faibles 'que dans le cas d'un bicouche (figure 

23). La contrainte maximale au sein de la couche ô est de 193 MPa 
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20 
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x 1 mois 
11 Recuit Sh vc (J.Lm)-> 

0 
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Fig. 22: Variation de la ténacité avec vc pour la couche delta de galvanisation. Mise 
en évidence de la relaxation des contraintes par un traitement de recuit. 

800 

bilame Fer - Zinc 

400 

0 

-400 'intermétalliques 

-800 
profondeur (mm) --> 

0 0,1 0,2 0,3 0,4 

Fig. 23 : Influence des coefficients de dilatation des intermétalliques Fe-Zn sur les 
contraintes par rapport au cas du système Fe-Zn 
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L'application des formules de Pawel et Campbell [19] et de Tien et Davidson [20] conduit 

respectivement à : 

Or = 533 MPa, pour le fùm et o, = -835 MPa, pour le substrat (35) 

Or= 341 MPa et o, =- 341 MPa (36, 37) 

L'ensemble des résultats reste cohérent avec ceux obtenus par les essais d'indentation. Néanmoins les 

contraintes importantes obtenues par Pawel et Campbell sont la justification de l'apparition d'un 

réseau de fissures selon Evans [45]. Effectivement lors de la galvanisation de plaques, un réseau de 

fissures apparaît dans la couche ô dont la direction est perpendiculaire à l'interface (figure 24). La 

densité des fissures est réduite lorsqu'il y a galvanisation sur une seule face, car dans ces conditions 

les contraintes résiduelles sont relaxées par la déformation de l'échantillon rendue impossible par la 

symétrie de la plaque galvanisée des deux faces. 

L'information donnée par ces différentes méthodes permet d'évaluer la contrainte maximale, 

recherchons maintenant la distribution de ces contraintes dans l'épaisseur de l'échantillon galvanisé. 

VI.C.2. Distribution des contraintes résiduelles. 

L'obtention du graphe des variations de la flèche en fonction de l'épaisseur est obtenue soit par mesure 

directe ou par calcul à partir de la mesure du rayon de courbure. L'enlèvement de matière est effectué 

de façon chimique en utilisant de l'antimoine. La face à protéger est recouverte d'une résine. Les 

résultats obtenus montrent une variation importante de la déformée lors de l'enlèvement de la couche 

ô et ceci en accord avec les résultats de J. Bouffette [30]. En reprenant les rayons de courbure, R, la 

flèche est déduite de la géométrie de l'éprouvette par la relation : 

l f = R (1 - cos-) 
2R 

( 69) 

La représentation de la variation de la flèche en fonction de l'épaisseur enlevée est illustrée sur la 

figure 25. La figure 26 représente la courbure d'un échantillon galvanisé sur une seule face par rapport 

à un échantillon galvanisé sur les deux faces. L'épaisseur relative des couches est mesurée à chaque 

étape par coupe microscopique. 
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Fig. 24: Fissures au sein de la couche delta de galvanisation 

12,5 

ô 
10 

7,5 

5 

2,5 

0~------------~------------~----~----~ 
0 0,05 0,1 0,15 

Fig. 25: Variation de la flèche en fonction de l'épaisseur enlevée 
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Les points expérimentaux sont interpolés par un ensemble de quatre courbes ( 3 droites et une 

parabole) permettant de modéliser au mieux l'évolution de la flèche. L'équation (38) montre l'attention 

toute particulière à apporter à ce lissage compte tenue que la part de la fonction dérivée est importante 

dans le calcul de la distribution des contraintes. Dans ces conditions le logiciel permet d'obtenir les 

variations des contraintes résiduelles indiquées sur. la figure 27. L'intensité la plus importante des 

contraintes se situe au sein de la couche ô de galvanisation, résultat attendu de part la variation brutale 

de la flèche lors de l'enlèvement de cette couche. Dans le cas d'un revêtement sur deux faces d'une 

éprouvette d'acier hypo-sandelin, un réseau de fissures se forme rapidement dans la couche ô, la 

fragilité de cette couche et l'importance des contraintes expliquent donc cette relaxation rapide au sein 

du revêtement galvanisé. 
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Fig 26: Influence des contraintes résiduelles sur la déformée d'une tôle galvanisée d'une seule face . 
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1 1 1 

100,0 

0,0 

·100,0 

·200,0 
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 

Fig. 27 : Distribution des contraintes dans un échantillon galvanisé 
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VII. CONCLUSION 

La détermination des contraintes résiduelles engendrées lors d\m dépôt est primordiale pour la 

connaissance des caractéristiques mécaniques du revêtement. Souvent la différence entre les 

coefficients de dilatation des matériaux utilisés suffit à expliquer l'existence de ces contraintes. De 

nombreuses approches sont effectuées dans le cas d'un bicouche, et une nouvelle formulation est mise 

en place pour un matériau stratifié. n est alors possible d'évaluer la distribution des contraintes 

résiduelles d'origine thermique. Cette formulation appliquée à la galvanisation permet d'estimer la 

contrainte maximale, déterminée d'autre part à partir de la déformée de l'échantillon galvanisé. Cette 

détermination est effectuée à partir de la méthode de la flèche mais appliquée également à un 

matériau à plusieures strates. Les calculs montrent la mise en évidence d'un maximum des contraintes 

au sein de la couche delta, mais nécessitent la connaissance des caractéristiques mécaniques de 

chaque intermétallique. Ces connaissances, notamment du module d'Young, restent approximatives et 

demandent une recherche supplémentaire [46], car les méthodes classiques ne peuvent s'appliquer à · 

de faibles épaisseurs de revêtement Les méthodes développées dans ce chapitre permettront de 

déterminer la contrainte à la rupture de la couche delta, donnant la possibilité d'étudier les réseaux de 

fissures dans l'intermétallique. 
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Fig.1: 

Fig.2: 

Fig. 3: 

Fig.4: 

Fig.S: 

Fig.6: 

Fig. 7: 

Fig.8: 

VIII.LE6ENDES DES FIGURES 

Courbes d'égale limite d'élasticité apparente lors d'un poinçonnement par une . sphère 

dans le cas d'un état de contraintes planes [2]. 

Lines with same yield stress in sphere stamping [2]. 

Etats de contraintes sous l'indenteur Brinell lorsque la charge est appliquée [4]. 

States of stress at different points beneath a hardness indenteur when the load is 

applied [4]. 

Courbes de calibration pour l'indenteur Knoop et Vickers dans le cas d'un alliage 

d'aluminium [6]. 

Calibration curves about Knoop and Vicke~ diamond for Al alloy [6]. 

Indentation d'un substrat dans trois types de revêtements [17]. 

Vicke~ indentation for three stages of coating [17]. 

Méthode du bilame : hypothèse de Timoshenko [18]. 

Principle of bilame calculationjrom Timoshenko [18]. 

Principe de la méthode de calcul des contraintes résiduelles par diffraction des rayons X. 

Principle of residual stresses determination method by X diffraction. 

Contraintes induites par le polissage manuel selon Maeder et al. [23]. 

Manual polish stresses from Maeder et al. [23]. 

Contraintes résiduelles dans le cas du fraisage, du tournage et de la rectification [23]. 

Mi/ling, turning and rectification residual stresses [23]. 
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Fig. 9 : Mise en évidence de l'effort F~ à appliquer au matériau i pour compenser l'effet de la 

dilatation des matériaux. 

Fei definition about the material i to malœ up for dilatation phoneme. 

Fig. 10 : Mise en évidence de la largeur équivalente introduite lors du calcul des contraintes. 

Equivalent width definition during stress calculatiorL 

Fig. 11 : Efforts engendrés sur le matériau stratifié par la variation des coefficients de dilatation. 

Dilatation strains on stratified materiaL 

Fig. 12 : Mise en place de la nmnérotation des points dans le cas d'tm matériau stratifié à deux 

couches. 

Example numbering points in the case of bilame. 

Fig. 13: Modèle de Yu et al. [27]. 

Yu et al. mode/ [27]. 

Fig. 14 : Evolution des contraintes résiduelles maximales en fonction de l'épaissew" de différents 

matériaux intercalés entre le bilame acier/Al20 3 d'après Yu et al. [23]. 

Tensile stress in the A/203 in an A/203 - interlayer - steel joint at Junction of interlayer 

thickness and interlayer material from Yu et aL [23]. 

Fig. 15 : Principe de la méthode de Leluan [24]. 

Lelaun method to determine the stress distribution [24]. 

Fig. 16 : Principe de la méthode du trou incrémentai proposé par Lu et al. [29,30]. 

Incrementai- hole method principe from Lu et aL [29,30]. 

Fig. 17 : Convention et symboliques utilisées par la méthode de la flèche dans un matériau 

stratifié. 

Convention and symbols used in the bending method for stratified material. 
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Fig. 18 : Application et comparaison de la méthode du bilame généralisée. 

Application and comparison of generalised bi/am method 

Tab. 1 : Phases formées lors de la galvanisation au trempé [5] 

Typical coatings formed during the hot dip galvanising [5] 

Fig. 19 : Cinétique de croissance des couches de galvanisation 

galvanising coatings thickness kinetic 

Fig. 20: Influence du silicium sur l'épaisseur du revêtement [5] 

Effect of silicon on the coating thickness [5] 

Fig. 21 : Influence de l'alliage de galvanisation, Polygalva ®, sur la croissance des 

couches [5] 

Effect of galvanising alloy, Polygalva ®, on thickness kinetic [5] 

Fig. 22: Variation de la ténacité avec --Je pour la couche delta de galvanisatiqn. Mise en évidence 

de la relaxation des contraintes par un traitement de recuit 

Fig. 23: 

Vickers indentation toughness versus --Je for galvanised delta coating and effect of stress 

relaxation by heat treatment. 

Influence des coefficients de dilatation des intermétalliques Fe-Zn sur les contraintes par 

rapport au cas du système Fe-Zn. 

Influence of intermetallics Fe-Zn dilatation coefficients on residua/ stress . 

Fig. 24 : Fissures au sein de la couche delta de galvanisation. 

Cracks in galvanised delta coating. 

Fig. 25 : Variation de la flèche en fonction de l'épaisseur enlevée. 

Bend versus chemical tooling sample. . 
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· Fig. 26: 

Fig. 27: 

Déformation de l'échantillon galvanisé sur une seule face par rapport à un échantillon 

galvanisé des deux cotés. 

Difference between one face galvanised sample and nonnal galvanised sample. 

Distribution des contraintes dans un échantillon galvanisé. 

Stress distribution in galvanised sample. 

-, 
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CONCLUSION GÉNÉRALE 

Dans ce travail nous avons principalement caractérisé les propriétés mécaniques aux surfaces 

et interfaces à l'aide de l'essai de dureté Vickers. Comme les épaisseurs de revêtements à 

étudier, dépôt de verre, galvanisation, sont faibles (10 à 100 micromètres), les charges 

utilisées sont comprises entre 5 gf et 2000 gf, dans le domaine de la microdureté. 

Un premier problème concerne la variation de la dureté avec la charge appliquée. Pour le 

résoudre, nous nous sommes efforcés de comprendre qu'elle était la signification physique de 

cette variation en prenant comme base expérimentale des essais sur des matériaux massifs 

(alliage de titane, alliage d'aluminium, fils d'armature de précontraintes). Nous avons montré 

que la dépendance de la dureté avec la charge n'était qu'un artefact. Pendant l'essai de dureté et 

principalement pendant le retrait de l'indenteur, il se forme un bourrelet sur les bords de 

l'empreinte pour les matériaux étudiés. Ce bourrelet supporte une partie de la charge 

appliquée, dont il faut tenir compte dans la formulation mathématique de la dureté Vickers. 

Avec l'hypothèse d'une largeur constante le long du coté de l'empreinte, nous avons montré 

que la dureté corrigée est constante quelque soit la charge appliquée. bes observations au 

microscope confocale à source laser, confortées par le développement d'outils informatiques, 

valident les hypothèses sur la géométrie du bourrelet et notamment son absence aux coins de 

l'empreinte. 

Nous avons ensuite étudié la dureté d'un film déposé sur un substrat. Les principaux modèles 

de la bibliographie utilisent des lois de mélanges, volumiques ou surfaciques, mais sans 

intégrer de façon systématique la variation de la dureté avec la charge. Nous avons donc repris 

et modifié le modèle du mélange des aires indentées en y incluant cette variation. Une 

validation est effectuée sur des données issues de la bibliographie avant d'être appliquée à un 

revêtement de chrome dur déposé sur un acier doux. La présence de fissures dans le film, à 

l'intérieur de l'empreinte, observées en microscopie à balayage justifie le choix des constantes 

du modèle. 

La détermination de l'adhérence des revêtements est le troisième problème que nous traitons. 

La partie bibliographique sur les essais mécaniques d'adhérence illustre la difficulté de définir 

la notion d'adhérence. L'essai de dureté Vickers est choisi à cause de la faible dimension de 

nos échantillons. La charge critique d'apparition des fissures est évaluée par une approche 
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expérimentale itérative ou par la corrélation des points expérimentaux. Ces deux méthodes 

sont cohérentes et ne distinguent pas de différence entre les cuissons des verres. Un polissage 

successif de la surface d'un échantillon indenté permet de reconstruire ia forme des fissures 

engendrées sous l'empreinte Vickers. Nous pouvons alors calculer la ténacité des revêtements. 

L'ensemble des résultats montre une ténacité voisine de 1 MPa'-'m pour tous les verres étudiés. 

Dans un second tem~s, la mise en oeuvre d'essais sur coupe perpendiculaire aux revêtements 

nous permet de conclure à une adhérence satisfaisante entre le verre et le substrat. En effet, les 

fissures sont-crées dans le verre et non à l'interface. 

La dernière partie de ce travail porte sur la détermination des contraintes résiduelles, qui 

influent la tenue des interfaces. Une synthèse bibliographique démontre la multitude des 

formulations de contraintes résiduelles et plusieurs modèles de contraintes résiduelles 

d'origine thermique sont exposés et appliqués à la galvanisation des aciers. Nous en 

profiterons pour montrer l'intérêt de l'existence d'interfaces possédant un gradient de 

coefficient de dilatation entre le substrat et le film. Devant les hypothèses restrictives 

(domaine plastiques, constantes élastiques ... ) des méthodes d'évaluation mathématique, nous 

avons développé un nouveau modèle que nous appliquons à la galvanisation. 

Les principales leçons que nous tirons de ce travail sont que les traitements de surface et leurs 

caractérisations nécessitent une approche minutieuse afin de s'affranchir d'artefacts. Une 

réflexion sur le choix d'interfaces spécifiques entre le film et le substrat permet une 

diminution des contraintes résiduelles et favorise une adhérence entre les matériaux. Une 

meilleure compréhension des procédés d'élaboration des matériaux revêtus est nécessaire pour 

améliorer la tenue des pièces en service. 

Conclusion générale 246 



Régis BIGOT 
Laboratoire de Métallurgie Physique 

Université des Sciences_et Technologies de Lille 
Bâtiment C6, 59653 Villeneuve d'Ascq Cedex 

Caractérisation des propriétés mécaniques aux surfaces et interfaces 
à l'aide de l'essai de dureté. 

La difficulté pour caractériser les interfaces des matériaux revêtus est à l'origine de ce travail. 
La faible épaisseur des revêtements exclue l'utilisation des essais classiques de la mécanique 
de la rupture et justifie l'application de l'essai de dureté Vickers. 
Dans une première partie, nous étudions la variation de la dureté d'un matériau massif en 
fonction de la charge appliquée. L'observation microscopique de la formation d'un bourrelet, 
sur des échantillons d'alliage de titane (TA6V), d'aluminium (2024-T3) ou d'acier (XC 80) 
permet de modéliser la variation de la dureté avec la charge. 
Dans une deuxième partie, nous proposons une amélioration des modèles de la littérature pour 
les matériaux revêtus. L'application de cette nouvelle formulation aux revêtements de chrome 
duc sur acier ou inox permet d'obtenir la dureté intrinsèque du dépôt. 
Dans une troisième partie, nous montrons que l'essai de dureté d01me aussi la possibilité de 
caractériser la ténacité des revêtements fragiles et l'adhérence de l'interface substrat/film en 
étudiant la propagation des fissures aux coins de l'empreinte Vickers. Cet essai est appliqué 
aux dépôts de verre sur acier. 
En ce qui concerne l'adhérence, nous montrons dans une dernière partie l'importance du choix 
des interfaces en fonction des contraintes résiduelles dans le cas des aciers galvanisés. La 
détermination expérimentale des contraintes résiduelles illustre les li!!lites des calculs 
développés dans le cadre de nos travaux mais également les limites des modèles 
bibliographiques. 

Mechanical properties characterisation at surfaces and interfaces 
by hardness indentation. 

The origin of this work is the difficulty to characterise the interface of a coated ~ubstrate. The 
low thickness of the coating excludes the use of mechanical tests and justifies the application 
of Vickers hardness. 
In section I, the hardness variation of conventional bulk material versus the applied load has 

· been studied. The microscopie observation of bulge formation on titanium (T A6V), 
aluminium (2024-T3) and steel (XC 80) samples is used for the representation of the hardness 
variation with the applied load. 
In section Il, a model was proposed to take into account the load variation. This model has 
been applied to Cr-coating on a low carbon and stainless steels. The intrinsic hardness of 
coating can be obtained, by this way. 
In section III, the toughness of a brittle coating and his adherence on the substrate was studied 
by the measurement of crack propagation at Vickers print corners. This test is applied to glass 
coating on steel. 
The residual stresses induced by the deposition process are studied in section IV. A new 
model was developed and applied to galvanizing. 


