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INTRODUCTION GENERALE

Les traitements de surface des piéces mécaniques sont de plus en plus utilisés. Ils permettent
la modification des caractéristiques surfaéiques 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 a l'usure d'un matériau, la galvanisation augmente la
résistance a la corrosion des aciers. Rendre ces propriétés homogénes au sein du matériau
serait d'un cofiit excessif sinon impossible. Ces traitements permettent aussi aux piéces de
remplir des fonctions antagonistes telles que de posséder une ductilité & coeur et une bonne
résistance a l'usure. Parmi l'ensemble de ces traitements de surface, on distingue le dépot de
film sur un matériau "substrat". Mais la caractérisation mécanique ou la détermination des lois
de comportement est délicate a effectuer. Devant la faible épaisseur des couches déposées,
l'utilisation de 1'essai de dureté est retenue a 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 a mieux cerner le comportement mécanique d'une interface en incluant l'influence des

contraintes résiduelles.

La premiére partie est consacrée a une étude des phénomeénes 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
I'hypothése que la variation de la dureté avec la charge est uniquement un artefact di a la
formation d'un bourrelet au bord de I'empreinte de dureté et nous illustrons cette démarche en

l'appliquant a différents matériaux.

Introduction générale 1
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Dans la seconde partie de cette étude, nous analysons l'indentation normale des matériaux
revétus. Nous proposons une amélioration des modéles existants. Le chromage dur est le
support des expérimentations, il permet une réflexion sur I'évolution des zones de déformation

plastique dans les multimatériaux souvent négligée dans la bibliographie.

L'adhérence des dépoits peut étre caractérisée par de trés nombreuses techniques. La troisiéme
partie montrera les atouts de l'indentation Vickers pour déterminer cette adhérence mais
également la ténacité des matériaux fragiles. Les résultats expérimentaux sur les revétements
de verre montrent 1'influence des paramétres de cuisson des coacervats sur les caractéristiques

du dépdt.

L'adhérence dépend en partie de la présence des contraintes résiduelles & l'interface entre le
substrat et le revétement. Ces contraintes résiduelles, souvent engendrées lors du processus de
dépot, sont l'objet de la derniére 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 cbmparer nos résultats avec ceux obtenus

par indentation.

Introduction générale 2
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NOTATIONS

parametre de Meyer

rayon du cercle de contact entre 1'indenteur et le dép6t lors du test de rayure
aire indentée dans le film

aire indentée dans le substrat

coefficient introduit par Lesage et Chicot

taille du défaut en mécanique de la rupture, valeur égale a la diagonale de
'empreinte lors des essais d'indentation Vickers

coefficients parameétrant la géométrie du bourrelet

pente de la représentation de Frohlich (ISE)

variable utilisée dans les calculs de ténacité

rayon de la zone déformée plastiquement sous l'indenteur

largeur de la poutre en résistance des matériaux

rayon de la zone déformée plastiquement dans le film

coefficient introduit par Frankel

rayon de la zone déformée plastiquement dans le substrat

constante de la déformation du film

courbure de la déformée

longueur des fissures

diametre de la bille Brinell

profondeur de pénétration du diamant

diamétre du pion en test d'arrachement

diamétre d'empreinte

distance entre les plans diffractants

distance entre les plans diffractants sous une incidence de direction @, |
distance entre plans diffractants selon une-incidence normale des rayons X.

distance entre les plans en 1'absence de contraintes résiduelles

Notations



d,: point d'inflexion de la représentétion de la dureté du film
d.: "~ diagonale d'empreinte Vickers corrigée “mathématiquement"
d°: intersection entre la représentation de la dureté du composite et du film
d,: intersection entre la tangente a l'origine de la dureté du composite et la

représentation de la dureté du film
d*, d** : tangente de la dureté du composite identique a la pente de la dureté du film
diagonale d'empreinte Vickers corrigée "géométriquement”
module d'Young du matériau i
effort appliquée au matériau i
charge appliquée a la rupture de l'interface
effort tangentiel
largeur de contact entre le bourrelet et 1'indenteur
fléche mesurée sur une déformée
épéisseur du substrat
dureté Vickers du film
“dureté Vickers de la couche i d'un matériau stratifié
dureté Vickers du substrat
dureté intrinséque

dureté Brinell

\

o

dureté Rockwell C

dureté Vickers

2 3

dureté corrigée "mathématiquement”

.t dureté mesurée pour une diagonale d = s
h: profondeur de I'empreinte de dureté

hauteur du bourrelet

ey
<

critére de Von Mises
ténacité apparente

ténacité due aux contraintes résiduelles

AN

ténacité du matériau sans contrainte

e

ténacité en mode d'ouverture de type 1

ténacité du film

ol

ténacité du substrat
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L: distance entre 1'effort F, et le revétement lors des tests d'arrachement
longueur du pion en test d'arrachement

1 longueur du bourrelet

4 longueur de la fissure mesurée a partir du centre de 1'empreinte de dureté

M;: moment fléchissant appliqué au matériau i

MHN : dureté Meyer

M,N,H: points descripteurs du bourrelet

coefficient de frottement selon Tresca

vitesse de rotation de 1'échantillon (tr/mm)

Z 3|

indice de Meyer

=

ordre de diffraction

charge appliquée a l'indenteur

o

charge critique d'apparition des fissures ou de décohésion du film
contrainte exercée par l'indenteur

rayon de courbure de 1'échantillon

4 S

rayon a l'extrémité de l'indenteur (test de rayure)

=~
|

résistance a la rupture

Yy

rayon de révolution de I'échantillon

w

section du matériau i
wait * température de dépot

température ambiante

o
-05.

profondeur des fissures

épaisseur du film

volume de la zone plastique dans le matériau i
volume de la zone plastique dans le film de rayon b,.
résistance a la pénétration du matériau

énergie de liaison entre le revetement et le substrat
constantes géométrique du diamant Vickers
coefficient de calibration de 1'adhérence

constante de calibration de 1'adhérence

coefficient de dilatation du matériau i

Ef & &8 8 25 <=0

différence entre les "B" du film et du substrat
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incertitude sur la mesure de d

différence entre les duretés intrinséques du film et du substrat
variation de température entre le dépot et 'ambiante
déformation du matériau i

angle du bourrelet

constante utilisée dans les calculs de ténacité

demi - angle au sommet de I'indenteur

angle entre la normale et la direction de déformation en rayon X
facteur de forme des fissures

module de cisaillement

densité du revétement

demi - angle entre les faces de l'indenteur

angle de diffraction en rayonnement X

longueur d'onde du rayonnement X

angle azimutal en rayonnement X

coefficient de Poisson

contrainte engendrée par les forces centrifuges -
contrainte induite par l'indenteur Vickers

contrainte résiduelle maximale dans le film

contrainte maximale engendrée par des défauts de montage expérimentale
contrainte moyenne a la rupture de l'interface

contraintes principales

torseur des contraintes engendrées par l'indenteur

torseur des contraintes résiduelles

limite d'élasticité

facteur de forme des fissures

facteur paramétrant les zones de déformées a l'interface’

Notations
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. 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, 1’essai Vickers est celui
qui fournit la plus grande diversité de renseignements. Il posséde deux avantages principaux : étre
souvent non destructif et pouvoir étre répété un grand nombre de fois, c’est a dire se préter a une
interprétation statistique (distribution des diagonales d’empreinte suivant une loi Gaussienne [1] ou
interprétation suivant une statistique de Weibull .[2]). Par contre son interprétation reste délicate de
part sa dépendance vis a vis d’un certain nombre de parameétres. Dans une premiére partie, une
synthése 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 a la
formation d'un bourrelet. Le demier aspect de ce chapitre sera consacré a l'étude de l'influence des

parameétres du couple matériau indenté - indenteur.

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



II. LESSAI DE DURETE

II.A. DEFINITION DE L’ESSAI DE DURETE

L'essai de dureté consiste & mesurer l'effet occasionné par le contact, sous une pression donnée, d'un
matériau de géométrie définie (indenteur) et de la surface d'un échantillon. Les techniques de mesure
peuvent étre groupées essentiellement en trois catégories :

* Les essais sclérométriques ou par rayures proposés par Mohs [3]. IIs ont donné lieu 4 la
premiére échelle de dureté établie en 1820. Dix minéraux sont classés dans l'ordre croissant de leur
dureté, de 1 pour le talc a 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 ou la dureté est qualifiée par la géométrie de la rayure engendrée. Le
"scratch test" est également utilisé pour caractériser 'adhérence des revétements, ;ﬁ la charge critique
d'apparition de décohésion du film par rapport au substrat est I'élément principal de la quantification
du couple étudié.[6, 7].

Remarquons que I'essai a la lime, effectué couramment dans les ateliers, est une forme rudimentaire
dlessai de dureté.

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

matériau a restituer I'énergie recue au cours du choc avec une bille tombante, Ces essais sont

~ essentiellement utilisés pour les matériaux polymeéres (fort retrait élastique) ou avec certains
durométres portables.

* Les essais par pénétrateur sont les plus nombreux et les plus répandus. La dureté est
calculée 4 partir du rapport de la force appliquée sur la surface 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.
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Type d'indentateur || matériau de géométrie de parameétre expression de la dureté unités échelle de charge applications références
I'indentateur I'indentateur géométrique principales
mesuré
microdureté épaisseur de films [8. 9]
Vickers
pyramide 2 base d : diagonale de
diamant carrée d'angle I'empreinte _1,8544 P P en Kgf macro microdureté | adhésion, ténacité [10-22]
. entre faces de . d en mm
136° HV en Kgf/mm?2 | macro microdureté contraintes (16, 20, 23, 24]
résiduelles
macro microdureté fatigue [25-28]
| macrodureté adhésion [22, 29]
Brinell .
macrodureté contraintes [16, 23, 30]
tungsténe bille de d : diametre de HB = 2P Pen Kgf résiduelles
@ ou diametre D I'empreinte . D (D 2.2 det D enmm )
acier E DD - ) HB en Kgf/mm2 micro macrodureté | fissures, ténacité [13, 31, 32]
macrodureté energie des [33]
interfaces
- revétement [34]
Knoop )
L : longueur de la L en mm contraintes
. pyramide a base plus grande HK = 14,228 P P en Kgf macrodureté résiduelles 351
diamant losange d'angles diagonale de T2 HK en Kgf/mmZ
' 172,30° et 130° I'empreinte macrodureté module d'Young [36]
microdureté anisotropie B7
]
Berkovich ‘ PenmN
pyramide a base d : profondeur de P d en mm
diamant triangulaire I'empreinte H= 5 HenGPa caractérisation des
d'angle entre face (4,95 d) nanodureté couches minces 381
63,3°
fatigue [17, 27]
Rockwell C :
tungsténe | cone d'angle 120° | e : déplacement du HRC=100-¢ ténacité, [17, 39-42]
cone lors de 1 e =0,002 mm - fissuration
I'indentation
contraintes [43]
résiduelles

Tab. 1 : Définition et utilisation des différents essais de dureté
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D'autres types d'essais de dureté peuvent s'ajouter a cette énumération. Par exemple, les essais sur les
durométres portables peuvent enregistrer un changement de comportement du ratériau vis a vis des
ultrasons ; la dureté Hertzienne détermine, a l'aide de la conductibilitté 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) 4 la résistance a la rupture (R,,). Pour différents aciers (Grumbach et al..[44-46]) :
R,=77,14 + 2,6396 HV + 0,0010 HV? (1)
R,=164,71 + 2,222 HB + 0,002 HB? (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 [47], mais ces relations empiriques doivent étre utilisées avec prudence. Les
métallurgistes connaissent le rapport voisin de 3 qui relie la dureté a la limite d'élasticité du matériau
~ [5]. Larelation (1) indique que ce rapport est de 2,64 a la constante prés, alors qu'une étude théorique
montre que sa valeur est de 2,57 pour le modéle de Prandtl [48] ou 2,82 pour le modéle de Hill [49].
En fait cette constante semble dépendre du matériau [50] et de l'indenteur [51]. 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 : 4

H InE

:5; =K, +K, -(; (3)
Plus récemment, Dawson.[52] 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 étre définis en fonction de la charge appliquée. Biickle .[53]
introduit en 1965 la notion de "macrodureté" pour des charges supérieures a 3-5 Kgf et celle de
"microdureté" pour des charges inférieures a 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 a des charges appliquées inférieures a 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 Biickle [53]
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ILB. MATERIAUX ET METHODES
EXPERIMENTALES

Les essais de microdureté type Vickers sont effectués a 'aide d’un durométre Leitz Miniload™. Le
domaine de macrodureté est atteint avec un duromeétre de type Testwell™. 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 I’empreinte (d) sont mesurées par le systéme
optique de 1’appareil ou, lorsqu’elles sont trop petites pour que la résolution soit suffisante, a I’aide
d’'un Microscope Confocale a Balayage Laser LASERTEC™, nommé également microscope
confocale a source laser.

La dureté Vickers est ‘définie comme le rapport de la charge appliquée sur la surface totale indentée,
soit pour un diamant pyramidal avec un angle apical de 136° :

P
HV = a'&'z' | (4)

avec o = 2 cos 22° =1,8544
La charge est exprimée en Kgf et le diamétre d"empreinte en mm, Tunité de 1a dureté est alors des
Kgf/mm? D’autres unités peuvent étre choisies pour la force de pénétration et la mesure de d, mais
dans ce cas le coefficient a est changé de fagon que le nombre exprimant la dureté reste constant (par
exemple a =0,1892 s1PestexpnmeenNetdenmm.) Dans ces conditions, les unités de la dureté
sont généralement omises.
Le plus grand soin est apporté a la préparation de la surface de 1’échantillon pour éviter I’introduction
de contraintes résiduelles de compression pendant le polissage. La hauteur du bourrelet, observé sur la
surface de 1’échantillon aprés indentation, est mesurée par microscopie confocale a balayage laser.
Dans ce cas, la résolution de 1a mesure est de + 0,02 pm. |
Les profils saisis sont traités par informatique pour permettre une analyse rapide. Cinq essais sont
effectués par dlarge et par échantillon afin de miniser les erreurs expérimentales.
Les matériaux utilisés sont un alliage de titane, TA6V, et un alliage d'aluminium, 2024-T3.
L'influence de I'écrouissage est étudié sur un XC 80 utilisé comme armature de précontrainte. Les
modéles mis en place sont confrontés aux résultats bibliographiques. L'ensemble des algorithmes est
programmé 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 sur un logiciel d'éléments finis, Forge2,
développé par les Mines de Paris en collaboration 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 paramétres du maillage sont optimisés de fagon & obtenir une
précision satisfaisante dans la zone de déformation plastique. Pour ce faire, des boites de maillage
sont utilisées, leurs dimensions sont estimées a partir des modéles bibliographiques puis ajustées par

itération.

II.C. PROCESSUS DE DEFORMATION

L'essai de dureté Vickers est un essai "auto similaire" ce qui signifie que 'empreinte reste semblable a
elle méme quelle que soit la charge appliquée, ce qui n'est pas le cas lorsque I'indenteur est une bille
(essai Brinell).

Une premiére difficulté rencontrée pour modéliser l'essai Vickers, vient de la répartition non uniforme
des charges pendant l'indentation [54] (figure 2). Les composantes principales sont normales au
contact indenteur - matériau, mais des composantes tangentielles peuvent exister soit du fait du
frottement entre les faces du diamant et le matériau, soit lorsque le chargement nlest pas
rigoureusement perpendiculaire a la surface de l'échantillon [55].

Pendant la pénétration du diamant, il se crée un champ de contraintes qui provoque une déformation
élastique, pour les plus faibles charges, puis élasto-plastique pour les charges plus importantes. La
taille de la zone plastique peut étre estimée par analogie avec celle créée par une cavité sphérique de

rayon r, €t soumise & une pression po. Dans ce cas, Hill [49] a montré que le rayon de la zone

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

[1+m®)’]

[(l-v) (;%)3 —% (1-2v)]

(5)

ca] oo
ol N
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Fig. 2 : Distribution des pressions de contact sous un indenteur d'aprés 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-rl-)- en fonction de% est linéaire (en échelle bilogarithmique) :
o

2@ (6)
ou la constante g, déterminée graphiquement, est voisine de 1/2.
Ce calcul peut s'appliquer a I'indentation d'un matériau par un diamant Vickers car :
- 1a pression d'indentation est indépendante du profil de l'indenteur [57],
- 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¥) 13 avec W=74°

pour le diamant Vickers, le rayon de la zone plastique devient :
12
b=c3 (©)"” cotan )13 (7)

ot c est une constante géométrique voisine de 1.
Cette relation sera utilisée pour les modéles d'indentation de revétement (chapitre II) et pour la mesure
de la ténacité par indentation (chapitre III).
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Ill. INFLUENCE DE LA CHARGE SUR L&
DURETE MESUREE

IILA. REPRESENTATION DE LA VARIATION DE
LA DURETE AVEC LA CHARGE

Pour les indenteurs pointus (Vickers, Rockwell, Berkovitch...), I'empreinte ne change pas de forme
quand I’indenteur pénétre dans le matériau et le principe de similitude géométrique peut s’appliquer.
‘La force d’indentation croit avec le carré de la profondeur, et la pression moyenne agissant sur
I'indenteur est la méme quelle que soit la taille de I’empreinte. En conséquence, la dureté doit étre
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
TAG6V et de 2024-T3. Cette variation, qui correspond le plus souvent a une augm_entatién de la dureté
pour les faibles charges, est largement décrite dans la littérature. Elle est appelée par les Anglo-saxons
“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. Il 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.1. Hypotheéses concernant la variation de la
dureté en fonction de la charge

De nombreuses hypothéses ont été avancées pour exprimer la variation de la dureté avec la charge
dans le domaine de la microdureté. Ce domaine correspond a des diameétres d’empreinte dont les
dimensions varient du micromeétre a une dizaine de micromeétres. Quelques hypothéses sont données
ici de facon synthétique, leur développement est accessible dans les articles de Biickle [58] et de
Tabor [5, 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 premiéres tentatives d’explication sont reliées aux conditions expérimentales :
* il est possible de rendre resporisible la limite de résolution du microscope -optique avec

lequel la diagonale de I’empreinte est mesurée. L’incertitude est constante, de I’ordre de + 0,5 pm, et

devient proportionnellement plus importante quand la taille de 'empreinte est de 'ordre du um. Par
exemple, pour un matériau de dureté 800, d = 3,4 um pour une charge appliquée de 5 gf;mtmant
compte de I'incertitude, d est compris entre 2,9 et 3,9 um soit une variation de dureté de 609 a 1102
HV. Haglung et al. [60] proposent de diminuer cette incertitude en mesurant les empreintes en
microscopie a balayage et le développement de la microscopie & champ proche devrait permettre de
réduire encore cette incertitude. Mott [61] suggére que les petites empreintes sont systématiquement
mesurées par défaut, et que ’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 constater que celles-ci ne sont pas symeétriques par rapport
a la valeur vraie. La bomne inférieure, correspondante & d = d + Ad, est plus proche de la valeur vraie
que la borne supérieure, correspondante & d = d - Ad, en particulier pour de faibles charges appliquées.
Ce résultat contredit I'hypothése de Mott,

* ]’appareil avec lequel on effectue 1’essai peut également avoir sa part de responsabilités
puisque I'effet des vibrations (qui augmentent la diagonale de I’empreinte - donc diminuent la dureté
mesurée) devient proportionnellement plus sensible pour les faibles charges. Avec les durométres
conventionnels, il est illusoire de mesurer des duretés avec des charges inférieures a 5 gf. Il faut tenir
également compte :

« des phénoménes de diffraction (on doit opérer en lumiére monochromatique),

* de la vitesse de mise en charge (qui, d’aprés Biickle [53], doit étre inférieure a 9,1
(dP/m)"? - m 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 bonne perpendicularité entre le pénétrateur et la surface de I’échantillon,

* il est enfin possible de mettre en cause la méthode de préparation du matériau (ou
I’expérimentateur). La surface de I’échantillon doit étre polie ce qui risque d’entrainer la création de
contraintes superficielles en compression - liées a I’écrouissage du matériau - donc une augmentation
de la dureté [53, 58, 61]. Pour avoir un ordre de grandeur, un polissage a 'aide d’une pate diamantée
de 1 pm provoque une perturbation du matériau sur une profondeur de 10 um. A I’opposé, Pethica et
Tabor.[62] observent une diminution de dureté - aux trés faibles charges - qu’ils attribuent
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Fig. 4 : Incertitude sur la valeur de la dureté
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- 4 un adoucissement du matériau en surface ou a la formation d’un film d’oxyde.
Cette derniére constatation nous ameéne a mettre en cause le matériau lui-méme :

* a 'échelle de I’empreinte le matériau est rarement homogéne. Des défauts tels que les
impuretés, les joints de grains et les précipités peuvent venir perturber la mesure. Pour Biickle [53], la
taille de I’empreinte doit étre inférieure au cinquiéme du diamétre 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 Biickle [53] relie 4 la longueur de I'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 hétérogéne en surface si des impuretés sont ségrégées pendant des traitements
thermiques éventuels,

* la pénétration de I'indenteur dans le matériau se traduit par la somme d’une déformation
plastique et d’une déformation élastique. La premiére entraine une déformation permanente,
lorsqu’on retire I’indenteur, ce qui permet de mesurer I’empreinte, tandis que la récupération de la
deuxiéme entraine une relaxation de I’empreinte [64]. La part de la déformation élastique est
proportionnellement  moindre pour les faibles volumes indentés ce qui se 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 arrétes vives entrainent une concentration de
contraintes importante, limite I’influence du retour élastique sur la mesure de d. Par ailleurs, cette
concentration de contraintes peut induire la formation de fissures dans les matériaux fragiles qui
afféctent la mesure de la dureté [66] ; nous utiliserons cette propriété dans un prochain chapitre afin
de caractériser l'adhérence d'un revétement. Berriche [67] montre que l'influence de la charge est plus
grande pour les matériaux les plus denses. Pour ces demiers, la charge critique d'apparition des
fissures est faible, et Niihara [68] assimile l'effet de taille d'empreinte a la formation de fissures de

type Palmqvist [69],

* il se produit un écrouissage pendant I’essai dont les effets ne sont pas encore bien élucidés.
Il semblerait que 1'énergie emmagasinée dans le réseau cristallin, sous la forme 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 déformation plastique n'apparait que pour une charge
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suffisante pour engendrer des dislocations mobiles. 11 est trés difficile d’activer des sources de
dislocations dans un cristal parfait [70], et on peut supposer que la résistance du matériau devient
égale a la résistance théorique. Gilman [4] montre expérimentalement que des matériaux ductiles
deviennent trés durs si aucune dislocation mobile n’asf présente. Les pressions atteintes peuvent étre
énormes - jusqu'a 1 Mbar [4] et peuvent entrainer des changements de structure (fusion ou
transformations allotropiques dans les solides). Il est bien connu par exemple que I’indentation de la
glace par un couteau de patin a glace provoque la fusion de celle-ci. Cependant, I’augmentation de
dureté pour les faibles charges est associée parfois a 1’existence d’un film de contamination a la
surface de I’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 trés
faibles charges associée a une transition dans la géométrie des dislocations émises,

* le frottement entre le diamant et le matériau joue certainement un role important mais est
difficile 8 modéliser. Lee [73] montre par simulation numérique que la dureté peut varier de 14 % en
fonction du coefficient de frottement, tandis que Shi et Atkinson [74] indiquent que la nanodureté
peut varier jusqu'a 50% dans le cas du cuivre recuit. Pour de l'aluminium, cette variation est estimée a

30% dans les mémes conditions expérimentales que précédemment.

Toutes ces hypothéses ont été vérifiées expérimentalement pour quelques matériaux, mais n’ont pu
étre généralisées. Nous allons voir maintenant différents modeéles sensés représenter la variation de la
durett avec la charge appliquée. Ces modéles sont essentiellement empiriques ou

phénoménologiques, mais permettent d’émettre des hypothéses en vue d’une interprétation physique.
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II1.A.2. Modéles de la variation de la dureté avec la
charge

Différents modéles sont proposés dans la littérature. Dés le début du siécle, Meyer propose
d’exprimer la variation du diamétre de 1’empreinte (pour 1’essai Brinell) en fonction de la charge a
I’aide de la relation (8) :

P=Adn (8)
dans laquelle les deux paramétres A et n sont obtenus en représentant la variation de P avec la taille de
I’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 [75], 1,5 pour du cuivre écroui en surface [76] ou le plan (001) du diamant monocristallin
[1], 1,58 pour le plan (110) de monocristaux de LaBOj3 [77] et 4 pour du Tellure de plomb [76].

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

HV =1,8544 Ad®2 (9)

Si I'indice de Meyer, n, est égal a 2, la dureté reste constante avec la charge (la relation (9) est alors
appelée la loi de Kick [78]), si n est inférieur a 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
a 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 [79] rapportent la dureté & une valeur standard notée HV par la relation :

(n-2) .
v =hv, ) (10)

ou s est la diagonale de I'empreinte pour une dureté de HV

Sargent [76] justifie le choix de HV, = HV,,,,, dureté correspondant 4 une empreinte dont la diagonale
est de 10 um, par le fait que cette dureté est facile a obtenir pour '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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Fig. § : Détermination de l'indice de Meyer
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Fig. 6 : Ellipsoides de confiance d'aprés Sargent [76]
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Sargent et Page [80], repris par McColm [1] définissent ce lieu par une étude minimisant le paramétre
S', écart entre la relation de Meyer et les points expérimentaux :

§'= ) [In@) - X -Yin(®)J2 (11)

avecX=-lné-et Y=1
n n

oll n et A sont les constantes de lé représentation de Meyer et l'indice i repére chaque point
expérimental.

Finalement, la représentation des points expérimentaux dans le plan (X)Y) défini une ellipsoide
nommgée "ellipsoide de confiance".

De nombreuses recherches, effectuées pour trouver une signification physique a ces coefficients A et
n, font le plus souvent intervenir soit les effets de 1’écrouissage [50], soit I’interaction des boucles de
dislocations entre elles ou avec la surface du matériau [71]. Cependant aucune explication ne semble
convaincante et deux valeurs de n peuvent méme étre trouvées pour le méme matériau suivant
Vintervalle de charge considéré. Sargent [76] et Sargent et Page [80] montrent que ce comportement
existe pour les polycristaux en fonction de la taille des grains. Pour des monocristaux de cassitérite

[81], de rutile [82] et de LaBg [83], Li et Bradt obtiennent une relation linéaire entre ces deux

coefficients avec une 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 vde
la structure du matériau. Il faut toutefois se méfier d’une explication physique pour une telle relation
puisque les unités de A dépendent de la valeur du n correspondant. La relation de Meyer sert de

* premiére 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 [84], Bernhardt [85] et Frohlich et al. [86]
proposent de représenter la variation de la charge avec le diamétre de 1’empreinte non pas suivant une
loi puissance, mais suivant un développement en puissances de d : |

| P=Aj+A,d+A;d3.. _ ‘ (12)
ou les coefficients sont reliés a la déformation élastique, au glissement cristallographique, au
glissement basal ou encore aux tensions superficielles.[84].
Augmenter le nombre de paramétres, permet bien sir d’obtenir de meilleures corrélations, mais la
signification physique des paramétres est bien souvent inversement proportionnelle 4 leur nombre.
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- Hayes et Kendall [87] introduisent une constante, W, qui représente la résistance du matériau 4 Ia

pénétration :-
P=W+Ad?2 (13)
D’aprés cette relation, le matériau ne se déforme de fagon plastique que lorsque la charge appliquée
est supérieure 8 W. L’existence d’une valeur critique est maintenant bien établie grice aux travaux
effectués en nanodureté [88]. Tazaki et al. [89] constatent expérimentalement ’existence d’une
charge critique en dessous de laquelle aucune empreinte rémanente n’est observée alors que
théoriquement - d’aprés 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 [82] qui
ont tenté de I'appliquer 4 des monocristaux de TiO, et de SnO; 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 étre trés faible (correspondant 4 une profondeur de pénétration
de 26 nm pour l'or [38]) ce qui entraine une erreur sur les dimensions de I’empreinte bien inférieure a
I’incertitude de meshre. Aussi Li et Bradt [82], 4 la suite de Frohlich et al. [86] proposérent-ils la
formule (14) :
P=A,d+A, & (14)

Cette formule ne fait intervenir que deux paramétres. Contrairement & l'équation (13), le terme
correctif n’est plus constant mais augmente avec le diamétre de I’empreinte, donc avec la charge
appliquée. Le coefficient A,, serait lié 4 la résistance élastique du matériau indenté (module d’Young),
et au frottement entre ce dernier et I'indenteur (travail founi pour agrandir la surface de contact).
Cgtte contribution joue un rdle uniquement aux faibles charges, et devient négligeable quand le
diamétre d’empreinte est grand (domaine de la macrodureté). Le coefficient A, correspond au terme
constant de la dureté (HV =1,8544 A, et pourrait s’appeler la dureté intrinséque du matériau. 1l
correspond au travail fourni pendant la déformation. Dans cette méme étude, les auteurs montrént
également qu’au dela d’une charge critique, la dureté devient indépendante de la charge, ce qui

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

Nous obtenons ainsi :
HV =1,8544 A/d+1854,4 A, (15)
qui est équivalente a (16) : ‘
HV=H,+B/Ad | (16)
avec H,=1854,4 A, et B=1854,4 A,
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Cette derniére représentation utilisée aussi bien en dureté Knoop [92] qu’en dureté Vickers [93,94]
peut étre validée en représentant la variation de la dureté en fonction de I'inverse de la diagonale de
I’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. a 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 présenfe aussi
I’avantage de pouvoir exprimer facilement la dureté d’un matériau et sa variation avec la charge.
Deux valeurs seulement sont nécessaires : H, qui est appelée la dureté intrinséque du matériau (valeur
qui correspond a la macrodureté que 1’on sait étre 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 a ajouter une constante a la diagonale
de I’empreinte. Cette correction correspond au retrait élastique [92] ou a la résolution du systéme
optique de mesure.[96]. Nous avons vu que plusieurs hypothéses 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 I’empreinte de dureté - peut a lui seul expliquer cette variation.
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IIL.B. INFLUENCE DE LA FORMATION D'UN
BOURRELET SUR LA VARIATION DE LA
DURETE AVEC LA CHARGE APPLIQUEE

II1.B.1. Forme de I'empreinte de dureté

Tabor [5], Biickle [58] ainsi que Meyers et al. [98] ont montré que la forme de I’empreinte de dureté
est directement reliée au comportement plaStique du matériau qui a l'état écroui peut étre modélisé
comme idéal rigide plastique (déformation élastique négligeable et limite d’élasticité constante). Au
cours de I'indentation la déformation s'effectue dans un volume constant. La matiére déplacée est
refoulée le long des faces de I’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 a une augmentation des dimensions de ce dernier, et une légére dépression peut étre
observée sur les bords de I'empreinte. Pour les polycristaux, ces différentes géométries laissées par
I’empreinte a la surface de I’échantillon ont clairement été mises en évidence par micrographie en
contraste interférentiel par Biickle [58]. Pour les monocristaux la géométrie est plus complexe,
puisque la déformation plastique dépend en plus de I’orientation cristallographique. Dans les deux
cas, Tabor [59] préconise de mesurer la surface indentée réelle plut6t que de la calculer a partir du
diamétre de I’empreinte. Rowe .[99] utilise pour cela une table a digitaliser, mais cette mesure est
délicate, et les résultats sont difficiles a interpréter.

Les cristaux qui solidifient a basse température sont généralement plus mous et peu sensibles a la
vitesse de déformation. IIs activent des systémes de glissement secondaires qui pfovoquent de grands
volumes de déformation autour de I’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 1’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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II1.B.2. Revue bibliographique des observations
effectuées sur le bourrelet

Les premiéres mesures du bourrelet ont été effectuées pour des essais de dureté Brinell ou Rockwell.
Les raisons en sont évidentes : les charges appliquées sont trés élevées (jusqu’a 3000 Kgf), et la taille
du bourrelet peut atteindre 50 um [64, 104]. Cette hauteur a été mesurée et modélisée par Francis
[105] et Mathews [106] pour l'essai Brinell. Pour Francis, le bourrelet apparait & partir d’une
déformation critique, et le rapport de sa hauteur sur la profondeur de I’empreinte varie ensuite de
fagon linéaire avec le facteur ® =(2 h/dy) (E/o) ou h est la profondeur de I’empreinte et d, son
diametre. Pour Mathews, le rapport h/dy ne dépend que de 1I’indice de Meyer (mais nous avons vu que
le domaine de validité de cet indice est limité) et est constant pour un méme 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 a celle que nous utilisons dans cette étude (+ 2 um au lieu de + 0,02 um)
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 a l'aide d'un diamant Berkovich)
confirment que le bourrelet est visible pour des empreintes inférieures au pm. N01—1s avons effectué les
mémes constatations pour le TA6V [107]. _
Pour des indenteurs en forme de cone d’angle au sommet 100°, le rapport de la hauteur du bourrelet
sur la profondéur de I’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
diamétre de I’empreinte diminue lorsque la ductilité (déformation a 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 fagcon exponentielle avec la déformation a la striction : plus les
matériaux sont durs, plus le bourrelet est important. Cela est dii 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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I11.B.3. Modélisation du bourrelet

Plusieurs modélisations de l'essai Vickers ont été effectuées pour des matériaux massifs ou revétus en
remplagant l'indenteur par un diédre. Lee [73] puis Lebouvier [79] font une synthése des différents
travaux de Hill et al.[110], 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 modéle. Woodmard [102] détermine les champs de
contraintes lors de l'indentation par un diédre dont il fait varier I'angle au sommet, mais ne prend pas
en considération le frottement entre 1'indenteur et le matériau.

Lebouvier [79] compare la validité des modéles par la valeur du coefficient de frottement selon
Tresca, m, relié au demi - angle au sommet de l'indenteur, 6 (figure 10). Si m est supérieure a

sin 26, on privilégiera le modéle de Haddow et Johnson contrairement a celui de Grunzweig qui ne
permet pas un champ de contraintes dans des zones non - déformées. Si le coefficient de frottement
est inférieur a cette valeur critique, les deux modeéles sont donc admissibles, avec toutefois une
restriction pour le modéle de "la zone morte" pour lequel 6 doit étre supérieur a 45°. Deux modéles
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 0 = 68°, le parameétre de 1'étude est le coefficient m variant
de 0 a 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, afin 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 'étude des paramétres influencant l'essai de
dureté dans la derniére partie de ce chapitre.

Pour un diamant Vickers l'angle du bourrelet, , est de 7° d'aprés le modéle de Hill. En introduisant un
coefficient de frottement de 0,3, le modéle 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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Modele de Hill et al. (1947)

Modele de Grunzweig et al. (1954)

A= Arccos (Mm) /2

Modele de Haddow et Jonhson (1961)

Fig. 9 : Modélisation de l'indentation par un diédre
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Fig. 10 : Domaines de validité des modéles d'indentation
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Fig. 11 : Simulations d'indentation d'un matériau massif par un indenteur
Vickers a I'aide du logiciel Forge2
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I11.B.4. Influence sur la dureté

Si la variation de la dureté avec la charge appliquée n’est qu’un artefact, cela signifie que la mesure
est entachée d’une erreur systématique qu’il convient de corriger. Hayes et Kendall [87] puis Li et
Bradt [82] ont effectué une correction sur la charge. On peut également effectuer une correction sur le
diamétre de I’empreinte. Cela rejoint I’hypothése de Mott [61] qui avait supposé que la mesure de la
diagonale de I’empreinte comprenait une erreur systématique dont 1’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 & obtenu pendant la
galvanisation de 1’acier, la correction a apporter sur le diametre de 1’empreinte serait supérieure a 2
um [95] et ne peut étre imputable a la seule incertitude sur la mesure de la diagonale de I’empreinte.
Nous avons mesuré la diagonale de I’empreinte de facon plus précise qu’en microscopie optique, en
microscopie électronique a balayage, en microscopie confocale a balayage laser ou par microscopie a
champ proche et la dureté n’est pas constante pour autant.

La représentation de la dureté avec l'inverse du diamétre de 1’empreinte (figure 8) suggére une
correction "mathématique" [114, 115]. Si HV, est la dureté corrigée, constante quelque soit la

diagonale de I’empreinte donc égale a H,, nous obtenons :
== =1l+— (17)

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

"mathématiquement", notée d., dont I'expression est obtenue directement par :

B
2=d2+— d 18

0
Connaissant H,, ordonnée a I’origine ou macrodureté du matériau, et la pente B, on obtient la
correction de la diagonale de I’empreinte. Celle-ci n’est pas constante et varie avec la charge.
La signification physique de cette correction peut étre illustrée par le schéma de la figure 12 proposé
par Farges et Dégout [115]. Ce bourrelet, du au déplacement de matiére pendant 1’indentation et a la
restauration élastique, entraine une surface de contact entre I'indenteur et le matériau supérieure a
celle obtenue par la mesure de la diagonale de I’empreinte (puisque les contraintes de cisaillement trés
importantes aux coins de I’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 dureté avec la charge si 1’effet relatif est d’autant plus marqué
que la charge appliquée est faible. A partir de la modélisation gédmétrique proposée (figure 12), la
surface réelle de contact se détermine a partir de la surface obtenue par la lecture de la diagonale en y
ajoutant celle des bourrelets paramétrée par leur largeur, f. En reprenant le définition de la dureté
Vickers, on iritroduit les paramétres f et d permettant 1'obtention de HV. Par analogie avec la formule
(4), 1a diagonale corrigée "géométriquement", notée d', peut &tre introduite :
d?=d*+4£d2 (19)

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

microscopie électronique a balayage et en microscopie confocale a balayage laser.
II1.B.5. Expérimentation

Le bourrelet, engendré par une empreinte de dureté Vickers, est observé a l'aide du microscope
confocale (figure 13). Ce microscope a comme particularité de pouvoir relever, sans contact
mécanique, un profil d'une surface de I'échantillon. De part son absence de profondeur de champ

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

points formant le profil de la surface. L'acquisition s'effectue sans contact mécanique avec la surface
de I'échantillon, donc sans le lissage engendré par un palpeur mécanique. Cet appareil permet
d'observer une surface de 50 x 50 um pour un grossissement de 4800. Les profils relevés selon la
diagonale et perpendiculairement aux cotés de I'empreinte confirment les hypothéses sur la formation
du bourrelet (figure 15). _

Le profil acquis est contenu dans un plan (x, y) 4 z constant (figure 16). Le déplacement selon I'axe z
permet deffectuer des coupes de la surface et de restituer une image tridimensionnelle de

I'échantillon. La résolution en x et en z est de + 0,2 um, celle selon l'axe y est de £ 0,02 pm. Ces -

résolutions ont été vérifiées statistiquement et un étalonnage régulier est effectué a 1'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 intermétalliques de couches de
galvanisation et sur des matériaux a outils permettent également de conforter les résultats obtenus.
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Fig. 12 : a) Modélisation de la géométrie du bourrelet [114-115]
b) Profils de la surface aprés indentation
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Fig. 13 : Vue d'ensemble du microscope confocale a source laser

T ob jecﬁf

référence haute

ﬁan—:i'obse;vation 3
Nt

Fig. 14 : Principe d'acquisition d'un profil par le microscope confocale
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Fig 15 : Profils acquis le long de la diagonale et perpendiculairement aux faces

de I'empreinte Vickers ponr un échantillon de TA6V
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Fig. 16 : Mise en place du repére d'acquisition des profils
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II1.B.6. L'outil informatique

Le profil brut provenant directement de 1'acquisition du microscope est illustré sur la figure 17. 1l est

décrit par un fichier hexadécimal de forme :

Three dimensional picture file

15

w

W 09 09 09 08 08 09 0A 09 08 08 08 09 09 09 09 09
W 09 09 09 09 0A 09 09 09 09 09 09 08 08 08 08 07
WO0808080E1B150D 14130F 141313141315

W88 8A 8A 8B 87 8C 8A 83 83 8387 8C 88 87 8A 86
W 85 8A 8A 88 87 87 8A 88 88 88 87 8A 8A 8788 86
W 87 87 87 87 87 87 87 87 87 87 87 87 87 87 87 87
S2703040
A,1101012,1301012,2010051,2000002,2000001
R0003.8019

H0000.0597

Il 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 fagon systématique, l'outil
informatique est indispensable afin d'augmenter la vitesse de dépouillement.

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

précitées, le fichier prend la forme :

15 1023

0.059700 0.134185 0.597000
0.119400 0.134185 0.597000
0.179100 0.134185 0.597000

60.953700  2.012771 8.955000
61.013400  2.012771 8.955000
61.073100  2.012771 8.955000

X y 2
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Fig. 17 : Profil "brut" 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. 11 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.

II1.B.6.a. Suppression des pics

Une observation générale et rapide des profils met en évidence le probléme 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 a dire que le gradient, traduit par la différence entre les extremum en y
supérieure a une limite nommeée "Critére", est important :

[V = Yool 2 Critére (20)
La valeur "Critére" est bien str fonction du nombre de points, N, selon l'axe x. Avec I'hypothése de
1024 points retenus par profil, I'algorithme de lissage peut donc étre exprimé :

pour j variant de 0 a 1023
pourivariantdejaj+N
si ly[j] - ylil| > Critére
alors si|yl[j] - ylj + N]| <= Critére
alors interpolation linéaire entre j et j + N
sinon aucune modification
fin de si
sinon aucune modification
fin de si
fin de pour
fin de pour

11 est a 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 problémes de taille de la mémoire ; mais le principe de l'algorithme
reste le méme.
Les valeurs retenues expérimentalement pour N et Critére sont :
N = 30 points

Critére = 0,5 um

Utilisant cet algorithme le profil "brut" prend alors la forme de la figure 19.
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Fig. 18 : Mise en évidence de I'artefact du microscope confocale a source laser.
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Fig. 19 : Profil obtenu apres la suppression des pics
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IIL.B.6.b. Lissage des profils
Un lissage est nécessaire afin de s'affranchi.r 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 hypothéses précédentes, 1'algorithme prend la forme :

pour i variantde 0 +na 1023 -n
pour j variantde -na +n
somme = 0;
pourl variantdei-jai+j

somme = somme + x[1];

fin de pour
x[i] =somme / (2n + 1);
fin de pour
fin de pour

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

IILB.6.c. Suppression des points non significatifs

Une fois que les traitements qui précédent sont effectués, le profil 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 a
supprimer les points qui se situent a l'intérieur d'un boyau de rayon "critére" et centré sur le point
d'indice i. L'algorithme correspondant s'écrit :
i=0;
conserver le point d'indice 0;
tant que i <= 1023
tant que (lyl[j] - yli]| < critére) ou (j<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 aprés lissage des points.
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Fig. 21 : Principe de la méthode de suppression des points non - significatifs.
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La valeur de "critére" est le paramétre d'entrée de l'algorithme, en général elle est de 0,02 um, ce qui
correspond a l'incertitude du confocale. La f)rogrammation de l‘algoﬁthme 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 extrémes
formant la premiére droite. Ensuite la distance maximale du profil par rapport a 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 facon
significative le profil. Cette opération est répétée jusqu'a ce que la distance ‘maximale entre le profil
est la droite brisée soit inférieure a 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 dun profil. Ce facteur est satisfaisant compte tenu du but
de I'étude en cours. Néanmoins la méthode utilisée peut étre optimisée afin de considérer 'orientation

éventuelle du profil par rapport a I'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 a partir du profil traité. La géométrie est définie par
la longueur du bourrelet, notée 1, sa hauteur h et la largeur de contact entre I'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 parameétres se définissent ainsi :

=] Xy - Xy (21)
h=]yq-yxl (22)
f=]x.-xy| (23)
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Fig. 22 : Principe de la rupture de pente
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Fig. 23 : Influence de l'orientation du profil sur la suppression des points
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Fig. 24 : Représentation tridimensionnelle d'une éinpreinte Vickers
avant et aprés traitement informatique
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la recherche des points caractéristiques s'effectue suivant six éapes :

* la recherche par les moindres cafrés de la droite de base du profil qui symbole la surface
avant indentation (figure 26). Les abscisses x; sont des paramétres d'entrée de l'algorithme, ils sont
déterminés par une visualisation préalable du profil,

* la recherche du fond de I'empreinte par le minima des valeurs selon 'axe y, ce 'point est noté
L. Bien évidemment, lorsque ce point n'existe pas (absence d'empreinte) la caractérisation du bourrelet
devient caduéue et s'arréte donc a ce niveau. L'existence de I est définie par :

|y - (@ X +b) | > écart_mini (24)
Le paramétre écart_mini est égal a 0.35, valeur optimisée expérimentalement. En fait, il peut étre
optimisé en prenant I'écart maximal entre les points utilisés a I'étape précédente et la droite de base,

* recherche des points N par intersection entre le profil et la droite de base a partir du point L
La gauche et la droite sont définies par :

si Xy > x; alors N =N,
si xy<x alorsN=N;

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

* détermination des points L par intersection du profil avec la droite de base a la valeur
écart_mini pres, _

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

pour i variant de iy, - 5 3 iy -5
calcul de la pente, p1, pour la droite passant par les points d'indice j compris entre i
eti+5; ‘
calcul de la pente, p2, pour lé droite passant par les points d'indice j compris entre i
+let(i+5+1;
si pl #p2 a e% prés
alors M, apourindice (i +5) +1;
1= |
fin alors
fin de si
fin de pour
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Fig. 25 : Mise en place des paramétres de la géométrie du bourrelet

Fig. 26 : Mise en place de la droite symbolisant la surface avant indentation
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La détermination de Mg est identique au signe prés :
pour i variant de iy, + 5 a i, +5 avec un pas de -1

calcul de la pente, p1, pour la droite passant par les points d'indices j compris entre

ieti+5; _

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

i-let@i+5)-1;

si pl #p2 a e% prés

alors Mg apourindice (i+5)-1;
i=iys
fin alors
fin de si
fin de pour

La valeur €% permet de s'affranchir de I'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 paramétres e% et écart_mini ainsi que la "non-importance" du point
d'indice 0. Les algorithmes ainsi définis et les valeurs des variables ne sont certes pas optimum.
Diverses améliorations sont possibles, mais le but de I'étude n'est pas une optimisation des
algorithmes. Les résultats obtenus restent cohérents lorsque les variables fluctuent. Toute optimisation
ne permettra pas une meilleure compréhension car l'incertitude expérimentale sera le facteur limitant.
L'ensemble de ces algorithmes définis ci-dessus est appliqué a chacun des 2 x 96 profils selon I'axe de
déplacement en z (figure 27) d'une empreinte issue des cinq empreintes effectuées pour chaque
charge appliquée dans le domaine de microdureté. Chaque charge est ainsi étudiée a l'aide de 960
profils, aussi les résultats présentés ci-dessous ne sont que synthétiques et repr&sentatlfs des

phénomeénes observés.

IIL.B.7.a. Largeur du bourrelet

Le modéle de Farges et Dégout [115] s'appuie sur I'hypothése 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 hypothése. |
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Fig. 27 : Axes de déplacement pour la saisie des profils

Fig. 28 : Empreinte de dureté Vickers effectuée sur un alliage
d'aluminium 2024-T3 sous 1 Kgf.
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Le traitement des profils donne deux conclusions :

* ]a largeur du bourrelet est constante le long du coté de I'empreinte (figure 29). Ainsi la
géomeétrie de la surface du bourrelet au contact de I'indenteur peut étre assimilée, comme l'ont proposé
les auteurs, a un rectangle de largeur f et de longueur d / V2.

* ]a largeur du bourrelet f est 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 fagon théorique, en reprenant la
relation de Vingsbo (16) :

B _ 73

f = =
4Ho2 4322

1
=0,4 um (25)
D &

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

II1.B.7.b. Longueur du bourrelet
Les résultats qui suivent sont présentés en utilisant la variable z,, variable normalisée par rapport a
d /2 et centrée par rapport a 0,5 :

_oF 26
2y Iz 0,5 (26)

Cette normalisation permet de superposer les graphes obtenus sous des charges différentes afin 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 trapéze a l'aide de deux paramétres c et a. La valeur c
caractérise la longueur maximale du bourrelet, valeur maximale au centre du coté en accord avec les
modeéles bibliographiques. L'importance du gradient de la longueur est indiquée par le paramétre a.
Les variations de ces paramétres (figure 32) en fonction de la charge sont approchées par une fonction

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

II1.B.7.c. Hauteur du bourrelet

La hauteur est également modélisée de fagon trapézoidale 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 : Evolution de la largeur du bourrelet le long d'un coté de I'empreinte Vickers
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Fig. 30 : Evolution de la largeur du bourrelet en fonction de la charge appliquée

Chapitre I : L'essai de dureté Vickers ... 58




30,0
A
€
S
20,0 %
c
10,0
z, >
0,0 1 T T A L0
-1,5 -1,0 -0,5 0,0 0,5 1,0 1,5
Fig. 31 : Mise en place des paramétres modélisant la longueur du bourrelet
700 A 50,0
«©
600 - ;
40,0
500 -
400 - — 30,0
300
O O coefficient a p 20,0
200 - O coefficient ¢
- 10,0
100 -
P (gf) ->
0 I i I I 0,0
0 500 1000 1500 2000

Fig. 32 : Evolution des paramétres a et ¢ en fonction de la charge appliquée
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Fig. 33 : Evolution des paramétres a' et ¢' en fonction de la charge appliquée
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II1.B.8. Résultats

Par corrélation, les valeurs maximales de h et de 1 sont sensiblement proportionnelles a la racine
carrée de la charge appliquée. Ainsi le rapport h/l est constant et voisin de 3,26 102 La forme du
bourrelet ne permet pas de mesurer un angle v et il est impossible de relier nos résultats a ceux de la
bibliographie [110 - 113]. Cela est particuliérement vrai pour les charges élevées, et il nous semble
plus judicieux d'utiliser le rapport h/l que I'angle v. |

En utilisant la valeur expérimentale de f, il est possible de représenter d., diagonale corrigée
"mathématiquement", en fonction de d', diagonale corrigée "expérimentalement". La figure 34 montre
le bon accord entre le modéle et les résultats expérimentaux pour le TA6V et l'alliage d'aluminium
2024-T3.

.Ces résultats peuvent également étre renforcés par I’analyse de la bibliographie. Par exemple,

Stelmashenko et al. [117] ont étudié la dureté de monocristaux de molybdéne et de tungsténe en
fonction de I'orientation cristallographique des plans indentés. Ils observent que la dureté varie
fortemeht 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 différence de
dureté entre les différents plans s’atténue pour devenir négligeable a P = 100 N. Le bourrelet est plus
marqué pour les plans (100) que pour (110) et (111). Ces résultats confirment I’influence du bourrelet
sur la mesure de la dureté. Nous en déduisons que la dureté intrinséque, H,, est la méme quelque soit
le plan cristallographique indenté, mais I'influence de la charge est d’autant plus importante que le
bourrelet est grand, ce qui confirme nos résultats expérimentaux.

Chapitre I : L'essai de dureté Vickers ... 60




d, (pm) d.=0,944d' - 0,484

60 -

40 -

¢ TA6V
20 1 0 2024 -T3
d'(um)
0 T T I
0 20 40 60 80

Fig. 34 : Corrélation entre les diagonales corrigées mathématiquement et géométriquement
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III.C. INFLUENCE DES PARAMETRES
INTRINSEQUES DU COUPLE
MATERIAU/INDENTEUR SUR LA
FORMATION DU BOURRELET

I semble que la variation de la dureté avec la charge appliquée dépend de I'étendue du bourrelet qui
est formé pendant I’indentation du matériau. Il est donc intéressant de se demander pourquoi et
comment ce bourrelet se forme, et de relier sa formation aux propriétés intrinséques du matériau.

Stelmashenko et al. [117] considérent deux cas limites. Pour le premier, le champ de déformation
plastique posséde une divergence qui conduit & une accumulation de la matiére dans le volume du
matériau et entraine 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 & dire par une remontée du fond de I’empreinte lors du retrait de I'indenteur. Il a &t& constaté par
microscopie confocale & balayage laser sur des matériaux polyméres revétus d’un dépot métallique,
une remontée élastique trés importante du substrat [118]. Par contre, dans le deuxiéme cas limite, ie

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

“volume sous I'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 3 une variation de la dureté en 1d 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 I’hypothése précédente. Si la hauteur du bourrelet est plus élevée
lorsque la durété du matériau est grande, nous devons observer une variation de la pente B de la
formule (16) avec H,,. La figure 35 représente cette variation pour les données du tableau 2: on
constate une tendance a I’augmentation de la pente avec la dureté du matériau. La représentation de la
largeur du bourrelet en fonction de la dureté intrinséque (figure 36), conclue & une valeur moyenne de
f constante quelque soit la charge. Sur les essais effectués, 1a 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’élastiéité est le plus grand sont ceux pour
lesquels la pente est la plus élevée ce qui correspond aux hypothéses faites par Li et Bradt [82] sur les
facteurs influengant le coefficient A, 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 intrinséque
reste la méme. D’autres facteurs sont donc & prendre en compte. Parmi ces facteurs, quatre semblent
jouer un role important :

* Jorientation cristallographique a déja 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’aprés [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 intrinséque 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 Bystrzycki et Varin [122] et Li et al. [123]. Ainsi I'ISE est
plus faible lorsqu'un lubrifiant est utilisé alors que la dureté intrinséque reste inchangée. Nous avons
vérifié cette influence par des essais de simulation sous Forge2 (figure 38) ot la valeur de f pour m =
0 est plus faible que pour m=1,

* ] 'état d'écrouissage influe non seulement sur la dureté intrinséque 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 I'échantillon est écroui de par le

manque de mobilité des dislocations.
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Materiau

H, B f (um) référence
245 1153 |0,832 =|35CD4 recuit 114]
400 842 0,372 35NCD16 [114]
780 2461 0,558 |acier outd [114]
852 1685 10,350 |acier outil [114]
103 380 OE_S_Z cuivre [114]
1111|1093 }0,174 |chrome dur [114]
‘12251 |6195 |0,487 |Tinitide [114]
322 731 0401 [TA6V ce travail
78 147 0,333 |2024-13 ce travail
762 2270 10,527 lacieroutil [119]
800 1640 ]0,362 |acier outil [119]
798 1540 10,341 |acieroutil [119]
755 2700 10,632 |acier outil [119]
(673 2450 |0,644 |acier outil [119]
736 1590 10,382 |acieroutil [119]
860 860 0,177 _]acier rapide [120]
620 600 0,171 |acier galeté [120]
470|510 0,192""“"§"gH LA [120]
170 410 0,426 [inox 120]
20 9 10,177 |cuivre [120]
285 1732 1,073 |delta 95]
281 1514 10954 1" 95
280 1240 10,784 |" [95]
293 1219 10,736 |" [95]
292 1252 10,758 |" [95]
278 - | 1357 0,862 1" 95]
3_.81 1686 1,059 " [95]
282 834 0554 " 95]
85 91 0,189 [Cul5% Fe [121]
59 83 0,249 [Cu2% Fe [121]
150 52 0,182 |Cu [12]]
458 845 0,326 | Ni3Al 122
484 326 0,119 . [Ni3Allub [122]
271 __|1370 10,894 |NiAl [122]
282 534 0,335 [NiAllub [122]
2_19 326 0,263 |Li2AB +Cr [122]
221 306 0,245 1112A13 + Crlub [122]
217 |91 0,481 |acier [123]
439 583 0,235 |[fil tréfilé ce travail
260 837 0,603  |fil tréfilé recuit ce travail

Tab 2 : Valeurs des paramétres H, et B.
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Fig. 35 : Variation de la pente B en fonction de la dureté intrinséque H,,.
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Fig. 36 : Evolution de la largeur de bourrelet f en fonction de la dureté intrinséque H,,
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Fig. 37 : Influence d'un recuit (850 °C, 8 h) sur la dureté de la
couche delta de galvanisation [95]
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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 1’essai de dureté est bien plus complexe
qu’il n’apparait a premiére vue. Bien sir, il est toujours possible de caractériser un matériau
homogene (a ’échelle de I’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 méme temps que les charges appliquées diminuent.
Ainsi, il est périlleux d’utiliser un essai de microdureté pour rendre compte de I’influence d’un
traitement thermique sans se poser la question de savoir si le classement obtenu ne dépend pas de la
charge avec laquelle I’essai a été effectué [95]. Mais en prenant la précaution de mesurer I'ISE par la
largeur du bourrelet sous diverses charges, la caractérisation intrinséque du matériau devient possible
en microdureté. Les innombrables interprétations possibles de I'ISE rendent compte de la complexité
des phénomeénes qui interviennent pendant 1’essai : déformations élastique et plastique, recouvrance
élastique de I’empreinte, formation de microfissures, et de I’hétérogénéité du matériau pour les faibles
charges : précipités, joints de grains, écrouissage di a la préparation de I’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 simulatidns
menées ont permis de mieux comprendre les domaines de validité des modélisations proposées ou
encore de mettre en évidence les paramétres liés au couple matériau / indenteur. De nouvelles études
sont menées pour simuler I’essai et I’instrumenter, et ces nouvelles techniques élargissent le champ
d’application de I’essai de dureté. Ainsi des fabricants proposent maintenant des appareils permettant
de mesurer également le module d’élasticité du matériau a partir de 1’enregistrement de la courbe
force - déplacement. Ces études présentent un intérét théorique certain mais les applications pratiques
sont également nombreuses : nanodureté, comportement du matériau au frottement, critére 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 trés difficiles sur des matériaux de dimensions

réduites.
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Il est évident que ces développements vont de pair avec celui des multimatériaux, et des applications
sont également possibles pour les matériaux composites (zone d’interphase, ténacité des interfaces,
"pull out"...). L'objet du chapitre suivant concerne l'application de la dureté aux matériaux revétus et

utilise les résultats que nous venons d'obtenir.
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I. INTRODUCTION

Bien souvent les propriétés macroscopiques de la piéce sont antagonistes avec les caractéristiques
microscopiques de sa surface. La surface d'une piéce doit posséder des propriétés spécifiques :
résistance a la corrosion, au frottement ou a l'usure, biocompatibilité, aspect esthétique ... qui peuvent
ne pas étre propres au matériau massif. Les quelques matériaux satisfaisants sont d'un coft élevé et
d'une utilisation trés restreinte.

Une solution développée intensivement ces derniéres années consiste a effectuer des revétements de
surface ou a utiliser des multimatériaux. Dans ce cas, les qualités des différents matériaux peuvent se
combiner pour répondre aux critéres demandés. C'est le cas des revétements durs en céramique pour
les applications tribologiques, du dépdt d'un film métallique pour favoriser la conduction électrique,
du dépdt d'hydroxyapatite pour améliorer la biocompatibilité, de la galvanisation pour obtenir une
meilleure résistance a la corrosion, de 1'implantation ionique ...

Les couches déposées sont souvent minces : de 1000 A pour l'implantation ionique, 8 20 um pour un
dépdt de nitrure de titane sur un acier a outil, et on congoit parfaitement que les propriétés mécaniques
de ces couches soient difficiles a déterminer. i

Les premiéres tentatives de caractérisation utilisaient 'essai de macrodureté, mais la profondeur de
pénétration de l'indenteur est telle que I'on mesure principalement les propriétés du substrat. Plus
récemment sont apparus les essais d'ultra microdureté [1,2]. Avec des charges de l'ordre du mN et des
profondeurs de pénétration aussi faibles que 200 A, il est possible de mesurer la dureté propre du film
et méme de faire des filiations perpendiculairement & une couche implantée ioniquement [3].
Malheureusement ces essais sont difficiles a effectuer et ne se prétent guére au contréle de qualité. De
plus, leur interprétation est complexe, et les résultats différent sensiblement de ceux obtenus sur les
matériaux massifs. Une troisiéme solution consiste a utiliser les appareils de microdureté classiques
avec des charges variant de 5a 500 gf. La profondeur de I'empreinte est voisine ou supérieure a
I'épaisseur du film, et la dureté mesurée représente celle d'un matériau composite "film + substrat".
Les comportements élémentaires sont ensuite séparés a 1'aide de modéles physiques faisant intervenir

une loi de couplage entre les surfaces indentées ou les volumes déformés du film et du substrat.
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L'objet de ce travail est deffectuer une revue critique des modéles utilisés dans cette troisiéme
meéthode et de montrer comment il est posgible de déterminer la dureté d'un film & partir des duretés
de I'ensemble "composite" et du substrat seul. Ces remarques nous conduiront a une amélioration d'un

modéle existant et & son application aux résultats bibliographiques ainsi qu'au chromage dur.
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II. MATERIAUX ET METHODES
EXPERIMENTALES

Les échantillons étudiés sont des dépdts de chrome dur sur un substrat en acier doux ou en inox, pour
lesquels la différence de dureté entre le film et le substrat est importante. Ces revétements ont été
congus en collaboration avec les établissements Verbrugge, entreprise effectuant des chromisations
industrielles a Lille. Quelques rappels sur le chromage précéderont la description des méthodes

ILA.L'OBTENTION D'ECHANTILLONS CHROMES

IL.A.1. Les spécificités du chromage "dur"

Les revétements de chrome "dur" a usage industriel sont plus épais (3 4 800 um) que les dépdts de
chrome pour usages décoratifs (< 1 um) qui se superposent & du cuivre ou du nickel.
Outre ses propriétés connues telles qu'une résistance a l'usure élevée et une dureté importante, le
chrome dur présente comme caractéristiques :

| * une bonne adhérence des vernis sur le fer chromé. Utilisé dans des fabrications comportant
des phases d'emboutissage-réemboutissage, le couple métal-vemnis supporte correctement ces
sollicitations mécaniques. De plus, le vemis permet une protection ami-eomoﬁve du métal que
n'assure pas le chrome si I'épaisseur du revétement est inférieure a 30 um.

* une mauvaise soudabilité du fer chromé a grande vitesse. Différents matériaux ont été
développés récemment au Japon pour palier a cette lacune, notamment le fer chromé granulaire
permettant le passage du courant de soudure grace a 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 :

revétement Cr / acier 0.16 acier durci / acier 0.20

revétement Cr / fonte 0.06 acier durci / fonte 0.22
revétement Cr / bronze 0.05 " acier durci / bronze 0.11

Ces propriétés ne sont pas exhaustives et 1'évolution permanente du procédé électrolytique engendre
de nouvelles caractéristiques du chromage "dur". Explicitons schématiquement les étapes de base du

dépbt 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 aprés chromage trés variés, les piéces subiront un dégraissage
et un décapage.

Le dégraissage s'opére électrolytiquement dans un bain alcalin contenant quelques dizaines de g/l de
dégraissant. Les polarités peuvent étre différentes (anodique ou cathodique). L'élimination des
graisses s'effectue par imprégnation de l'huile, mouillage du métal par le milieu alcalin, décollement
meécanique du film d'huile par le dégagement gazeux di a 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
ringage a l'eau par immersion et/ou aspersion.

Le décapage a lieu chimiquement dans un bain d'acide sulfurique a température ambiante. La
concentration en H,SO, se situe en général entre 40 et 70 g/l. 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 ringage a l'eau. Ce décapage peut étre effectué dans le bain lui-méme et consiste alors en

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

Le chrome est fréquemment déposé a partir d'un bain au sulfate constitué d'acide sulfurique ou d'un
sulfate chromique, dont la concentration est de l'ordre de 2.5 g/l en SO.2. On utilise aussi comme
catalyseur des ions fluorures qui sont indispensables pour obtenir un dép6t de chrome.

La source d'ions est constituée par I'anhydride chromique, CrO;, dont la concentration est de l'ordre de
250 g/l

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

en regard.

1 existe une relation étroite entre la température de I'électrolyte et les densités de courant nécessaires a
l'obtention d'un dépdt correct.

I1.A.4. Les reactions aux électrodes

Les réactions a la cathode sont la réduction du chrome VI en chrome métallique et la réduction du
proton : v )

3e + Cr (V) = Cr (1) formation des oxydes de chrome

3e + Cr(III° — Cr (0) formation de chrome métallique

e + H* — 1/2 H, : formation d'hydrogéne

Le rendement faradique du dépoét est faible, de l'ordre de 10 a 30 %. Ainsi une grande partie de
I'énergie consommeée alimente la réaction de dégagement gazeux.

Les électrodes, insolubles, sont souvent constituées d'un alliage de plomb et d'étain, et le bain doit
donc étre approvisionné réguliérement en CrO,. Les réactions principales anodiques sont :

20H - HO+120,+2¢

Cr* - Cr* +3¢
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ILA.5. L'influence des paramétres principaux sur le
revétement

La concentration en CrO, influence fortement le rendement faradique du dép6t en chrome métallique.
11 apparait un optimum pour une concentration de 250 g/l, valeur utilisée en milieu industriel. Le
rendement dépend également du rapport des concentrations acide/sulfate, ce rapport optimum est bien
sir paramétré par la densité de courant. Enfin un dernier paramétre important concernant le

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

Les conditions de dépdt sont également influencées par le couple densité de courant - température de
I'électrolyte.

Nos échantillons sont élaborés dans un bain de composition industrielle, avec I'objectif d'effectuer un
dépot homogeéne 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 dépdt de chrome est effectué sur les deux faces avec
une épaisseur recherchée de 100 um. 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 dépot avec des charges
comprises entre 5 et 2000 gf, appliquées a l'aide d'un microdurométre Leitz (cf chapitre précédent).
Une attention particuliére est apportée a la préparation de surface de fagon a éviter tout artefact sur les
résultats de dureté. Un second échantillon est utilisé pour l'indentation normale. Les charges sont
appliquées de la méme maniére que pour les essais en coupe.

Une observation au microscope électronique a balayage permet de déterminer le type de déformation
du substrat et donc le choix du modeéle 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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Ill. LES DIFFERENTS MODELES

III.A. LA DURETE D'UN MATERIAU REVETU ET
LES LOIS DE MELANGES DES AIRES

Le premier modéle proposé par Biickle .[4-6] considére un matériau dont la dureté varie avec la
distance a la surface. Celui-ci est divisé arbitrairement en 12 couches d'épaisseurs égales a la
profondeur de pénétration, D, du diamant dans le matériau. La couche i, participe a la dureté de
l'ensemble par sa dureté propre, H;, pondérée par un facteur p; qui dépend de la distance de la couche
a la surface. A partir de filiations de duretés mesurées dans un plan perpendiculaire a la surface d'un
film épais, Biickle calcule ce coefficient de pondération et montre qu'il est indépendant du matériau et
calcule sa valeur (figure 1). La dureté composite, H,, est obtenue a partir de la formule :

H.= zHipi avechi:lOO (1)

YT

Pour un substrat homogéne, de dureté H;, revétu par un film de dureté Hy, et d'épaisseur t, cette

formule se simplifie :

H.=aH;+bH; aveca+b=1 (2)
ou a et b sont calculés a partir de (1) et des coefficients p;.
La variation de ces coefficients, en fonction du rapport D/, est représentée sur la figure 2. Les facteurs
a et b déterminent la fagcon dont les duretés du substrat et du film influencent celle du composite.
Dans le cas d'une profondeur de pénétration égale au dixiéme de celle du film, nous obtenons :

H, = 0,98 Hs + 0,02 H; (3)

Ainsi, la dureté mesurée est voisine de celle du film seul, ce qui correspond a la régle empirique
suivant laquelle on ne peut mesurer la dureté propre d'une couche que si la profondeur de I'empreinte
est inférieure au dixiéme de son épaisseur.
Dans le cas d'une profondeur de pénétration égale a celle du film, on obtient :

H.=0,09 Hs + 0, 91 H (4)
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g |
18,5
16,5
143 (14)

9,7 (10)

Fig. 1 : Répartition empirique des poids dans les sous-couches de la
zone d'influence d'une empreinte d'aprés Biickle [4-6]
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Fig. 2 : Variation des coefficients de pondération a et b
introduits par Biickle [4] en fonction du rapport D/t
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* on mesure principalement la dureté propre du subsﬁ'at et I'influence du film est sduvent faible.

Cette méthode est reprise par Kao et al. [7] en dureté Knoop pdur comparer différents traitements
d'implantation ionique sur un méme substrat. La couche implantée est trés fine et le modéle de Biickle
doit étre modifié car la premiére couche de la figure 1 comporte a la fois la zone affectée par le
traitement et le substrat (figure 3). La dureté de cette premiére couche, H est proportionnelle aux

surfaces projetées (on est en dureté Knoop) indentées dans le film et le substrat.

e, Hets (5)
avec A=Ar+ A
As (D2
et = (F)
En combinant ces relations avec (1) on obtient :
2 2
He=p {8 [©)-G)T+ B, [ ) +1] } + Boap (6)

En considérant que I'épaisseur de la couche implantée est faible devant la profondeur de pénétration,

32 e t
les termes en (—) sont négligés devant ceux en = :
D g D

HC=HS+%’—1 t (Hs- Hy " (7)

avec p; =9% (Figure 2) et D = d/30 pour la géométrie d'un diamant Knoop.
Kao et al. [4] vérifient cette relation en tragant la variation de la dureté en fonction de l'inverse de la
profondeur de I'empreinte. Cette relation est linéaire, et le produit de la différence des duretés du film
et du substrat par I'épaisseur du film : t (H¢ -Hy) est utilisé pour représenter l'effet durcissant de
l'implantation ionique et comparer les traitements effectués.
Dans cette premiére approche, on trouve les principaux éléments du modeéle 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,
* ]a modélisation de la dureté en supposant qu'elle est proportionnelle aux surfaces indentées,
* 'intégration de l'effet d'échelle par une représentation de la dureté en fonction de I'inverse de

la diagonale de I'empreinte.
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2T A

Fig. 3 : Indentation d'une couche implantée d'épaisseur t et de dureté Hf sur
un substrat de dureté Hs par un diamant Knoop (d'apres [7]).
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Jonsson et Hogmark [8] supposent également une loi de mélanges des aires selon I'équation (5).

Pour la géométrie du diamant Vickers (figure 4-a) :

dy2 (d 2
Af—(@) - @-Zx) (8a)
A 2
et Hoz205-c2 Q) (8b)

ou C est une constante qui dépend de la déformation du film.
Deux cas limites sont considéreés :

* le premier (figure 4-b) suppose que le film épouse la forme de I'empreinte : toute la
déformation plastique du film est localisée dans le volume ABC, le reste du film ne servant qu'a
transmettre la pression de l'indenteur au substrat. La constante C a pour valeur :

C=C1=2\[§sin22°00522°=0,98=1 (9-a)

* le deuxiéme (figure 4-c) correspond a un film fragile qui ne peut pas accommoder la
déformation plastique du substrat, et se fissure. La déformation plastique du film est confinée dans la
zone A'B'C' et la constante devient :

C=Cp=24[2tan 11° cos 22°=0, 509 = 0,5 (9-b)

En introduisant A¢ et A dans I'équation (7), la dureté du composite s'écrit :
Ct Ciy?
=1+ [ ) - ()] -m (10)

et celle du film :

Hi=H+ (11)

Ce modgle est validé pour un dépot de chrome dur d'épaisseur 1 pum sur différents substrats, en tragant
la variation de (H, - Hy) en fonction de la différence de charge, AP, a appliquer pour obtenir la méme
taille d'empreinte dans le substrat et le composite.
En effet, en différenciant la définition de la dureté Vickers a d constant :

2 cos 22° AP

et en introduisant cette valeur dans la relation (10) :
1
S — - (242 -
AP—Zcoszzo(ZCtd C2t2) (H¢ - Hy (13)

soit une relation linéaire entre AP et la diagonale de I'empreinte.
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Fig. 4 : Modé¢le 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 I'empreinte (C = Cq)

(¢) Rupture du film (C = Cp)
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Cette relation est vérifiée expérimentalement pour des diagonales supérieures a 10 um, c'est a dire 10
fois I'épaisseur du film déposé a la surface de I'échantillon. Pour les charges inférieures a cette valeur
critique, la représentation est parabolique et correspond a 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 a la formule (3) proposée par Biickle. A noter que la dureté du film peut étre déduite de la
partie linéaire de la relation (13).

La deuxiéme amélioration du modéle concerne !'introduction par Thomas.[9] et Vingsbo et al. [10] de
la dépendance de la dureté avec la charge par l'intermédiaire de la formule :

HV = Hy + % (14)
Thomas suppose que les duretés du substrat et du composite suivent cette relation :
B
Hy=Hos+3 (15-a)
Bc
H.=H,. + rl (15-b)
En combinant ces équations avec la relation (11) il obtient :
B B.-B
= e (16)
d C4: _
2Ct- =B

avec Hyc = Hy, puisque le role du film est négligeable pour les charges élevées.

‘ By C%#2
Pour les matériaux étudiés (un dépdt de TiN d'environ 3 um sur un acier rapide) les termes FS et—q

peuvent étre négligés lorsque les diagonales d'empreintes sont supérieures a 10 pm. La dureté du film
devient :

B. - B,
Hop = Hos + —— (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 contrble de fabrication a partir des valeurs
expérimentales de H, B, et Bs.

Hf=HOf+% (17-b)

Bestofen [11] utilise ces équations pour des dépdts de TiN sur différents aciers, mais constate une

différence sensible entre les épaisseurs calculées et celles mesurées expérimentalement.
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Il préfére utiliser une relation empirique, établie a partir de 1'étude de la variation de B, avec
I'épaisseur des échantillons : i |

t=-0,8+0,72103 B, (18)
Vingsbo et al. [10] déposent des couches de chrome dﬁr ou de nitrure de titane d'environ 1 um sur

différents supports, et introduisent une variation de la dureté du substrat et du film en fonction de

C2¢2
l'inverse de la diagonale de l'empreinte. En négligeant comme Thomas les termes en 2 devant
ceux en 1/d, ils obtiennent la dureté du composite et celle du film :

Ho=Ho+ 22
d
_ B.-Bs
Hof =Hes + 2Ct
2Ct
avec: B.=B+ '_'d—(Hof~Hos) (19)

Ils vérifient que le substrat n'a pas d'influence sur la dureté quand la diagonale de l'empreinte est
inférieure a l'épaisseur du film (ce qui corrobore les observations précédentes de Biickle et la régle
empirique du dixiéme). IIs constatent également que la dureté du film 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, a 0,5 pour un substrat mou. Ceci est confirmé par des observations effectuées en
Microscopie Electronique a Balayage qui montrent que le film se fissure plus facilement si le substrat
est mou.

D'apres les résultats expérimentaux :

C=1 1-I-f-—Z
-C= pourHs_

C=05 Ef—13
«C=0, pourHs_

etla valeur de C est intermédiaire pour g = 6.
S
Nemec et Navratil .[12] reprennent le modéle de Jonsson et Hogmark .[8] 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 :

12
&-de=2 (xy) =02 (20)
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Fig. 5 : Indentation d'un matériau revétu par un
diamant Vickers : modéle de Nemec et Navratil [12].
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Mais cette relation est moins bien vérifiée que l'équation (21) pour des substrats d'aluminium

recouverts d'un film de cuivre, dont 'épaisséur est comprise entre 100 et 1000 nm :
(& - dc 2=kt | (21)
Iis proposent donc d'utiliser une loi de couplage empirique :
1 1 kt _
Y\ TP (22)
a laquelle correspond une nouvelle formulation pour la dureté du composite :

: 2cos 22° PH;
" cos 22°P +k t H; - 2+ fcos 22°k P H,

H, (23)

Le modeéle de Jonsson et Hogmark amélioré par Vingsbo et al. est appliqué a divers types de
revétements avec succés [13]. Cependant des désaccords peuvent apparaitre entre les résultats
expérimentaux et les valeurs supposées étre celles du film. Ces différences sont attribuées a :

* un changement de morphologie du revétement [14],

* une dépendance de la dureté du film avec son épaisseur [8] due a la présence de contraintes
résiduelles dans le film [9],

* une diminution de la dureté prés de la surface [15} dans le cas des couches d'implantation
ionique,

* J'incertitude résultant de la mesure de I'épaisseur du film [15, 16].

D'autres différences sont plus difficiles a expliquer :

* Ho peut étre différent de Hys.[11, 17] alors que pour des charges trés 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 (dépdt de chrome sur un acier 4 haute
résistance) ou augmenter (dép6t de chrome sur le cuivre) [10].

Pour ces diverses raisons le modéle est limité a certains matériaux et épaisseurs de film.

Chicot et Lesage .[18-20] critiquent en particulier I'application du modéle de Jénsson et Hogmark
dans le cas des couches épaisses. Ils observent expérimentalement une variation de dureté du
composite présentant un point d'inflexion (figure 6). Selon ces auteurs, le modéle précédent ne
s'applique pas car :

* Ho, peut étre inférieur a Hy,

* quand la charge devient infinie H, = Hys donc B, =Bset C=0,

* pour les faibles charges, la dureté du composite tend vers la dureté du film pour les plus

faibles charges : A¢= A, Sd—t =1,doncC=1.

Chapitre II : Application de la dureté ... 98




VHN -->

Zone 111

1/d >
(#m) -

Fig. 6 : Variation de la dureté avec l'inverse de la diagonale de 'empreinte
pour un film épais (modélisation de Chicot et Lesage [19] ).
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Ils en déduisent que C varie entre 0 (pour les charges élevéés_) et 1, et proposent de remplacer la

12 .

constante C du modéle de J6nsson et Hogr‘naxk par une fonction dépendant du rapport de I'épaisseur

sur la diagonale de I'empreinte :

t\n'
C= E) (24)

3
avec n=y expérimentalement

La dureté du composite devient alors:
H=[2Q)""- O 1+ [1 2™ Q"] &, (25)

Bien que cette relation soit en bon accord avec les résultats expérimentaux pour un dépdt épais de
Cr3C7 / NiCr sur un substrat d'acier (mais l'introduction d'une constante supplémentaire permet
toujours d'obtenir une meilleure corrélation), ce modeéle appelle quelques remarques :

* si la variation de la dureté avec l'inverse de la diagonale de l'empreinte est linéaire et
correspond physiquement a la formation d'un bourrelet sur le bord de I'empreinte (se reporter au
chapitre précédent), rien ne justifie que la dureté du composite obéisse a 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

£ 2 Chy2 21
négligeant (comme tous les autres auteurs) les termes en (E devant ceux en T Cette erreur est en

, ) Ct
outre d'autant plus importante que le rapport g ot grand.
* l'affirmation B, tend vers B, devient donc fausse,

Ct d
* de plus, l'affirmation F i 1donc C= i 1 est évidemment fausse puisqu'elle suppose que

d . L.
= 1 ce qui n'est vérifié que ponctuellement.

Nous allons voir maintenant comment le modeéle de Jonsson et Hogmark doit étre appliqué pour

rendre compte des résultats expérimentaux.
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II1.B. MODIFICATION DU MODELE DE JONSSON
"ET HOGMARK

Nous reprenons le modéle de Jonsson 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. Il est évident que le mode de représentation n'a aucune
influence sur le modéle. Dans ces conditions, et en tenant compte de tous les termes, l'équation [16]
s'écrit sous la forme : '

Ay Ay As
HC=H®+F1+?+¥ (26)

avec A1 =2Ct (Hy - Hoo + Bg
A;=2Ct (Bs- By - C2t2 (Hof - Hog)
A3z=-C2t2(B¢- By
En introduisant les variables AHy = (H,¢ - Hys) et AB = (Bs - By), les facteurs s'écrivent :
A;=2CtAHp+ By
A;=2CtAB-C212AH, -
A3=-C212AB
Dans le cas ou le film est plus dur que le substrat, AHy et AB sont tous deux positifs. On vérifie bien

stir que si le substrat et le film sont identiques : H, = Hg = Hys + By/d
. 1
H, correspond a une équation du troisieme degré en fonction de i qui présente quelques particularités

qui sont décrites ci dessous.

IIL.B.1. Intersection de la représentation de H, et
de H;

D'apreés la relation [16], les duretés du composite et du film sont égales quand :
Ct 2
1-(2T)+(%t) =0 (27)

c'est a dire pour d=d%=Ct
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La dureté du composite est égale a celle du film pour une diagonale d'empreinte d° = t soit une
- t |

7danslecasd'unfilm non fissuré (C = 1)

profondeur de pénétration du diamant Vickers : D =

g _
(figure 4-b), ou pour d° =% soit D =77 pour un film fissuré (C=0,5) (figure 4-c).
Ainsi pour :

1 1

la dureté du composite est égale a celle du film et I'équation (26) ne s'applique plus.

II1.B.2. Tangente a l'origine.

La tangente a l'origine a pour équation :

2CtAH, + B
d

Cette équation est identique a celle obtenue par Thomas [9]. La tangente coupe la droite représentant

(29)

ch = HOs +

la dureté du film en fonction de l'inverse de la diagonale de I'empreinte au point d'abscisse :

.1_= AHO (30)
d 2CtAH; + B

.
d

Ce point existe si sa valeur est positive ce qui conduit 4 la condition :

Azzict en posant A = (31)

o

La courbe représentative de H, se situe entiérement au dessus de sa tangente si :
soit s (32)

I11.B.3. Point d'inflexion de la courbe.

Les points d'inflexion sont obtenus en résolvant l'équation :

0 (33)

_C212(R. -
H'.=2[2Ct®;-BY - C22(H-Ho) ] +6 Lt_d(Bf_Ei:
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- La solution a cette équation donne 1'abscisse du poini d'inflexion :

T | (34)
L'existence de ce point d'inflexion impose une condition sur la variable A :
320 = A<k (35)
II1.B.4. Tangente a la courbe
Le coefficient directeur de la tangente a la courbe H, = f(1/d) a pour équation :
H, = 2CHAH) + B 2 2S48 -dCZ ¢ (aH,) , 5 -C°¢ (AB) LZZ(AB) (36)
Ce coefficient est égal a la pente B¢ pour :
e (37-2)
ou -cli = dL** o I_TZCC% (37-b)

Nous notons que le point d'intersection entre H,, et Hy a pour particularité d'avoir en plus une tangente

commune, autrement dit le raccord entre H,. et Hs est de classe C;. De plus, on remarque rapidement

1 1 i G
que x> ek Car C t et A sont positifs. Ainsi la condition d'existence de ces deux points est limitée a
la condition d'existence de pr=g

1
2_Ct<A (38)

En fonction du produit A C t, il est possible de définir 4 types de représentation de la dureté (tableau 1
et figure 7 a, b, ¢, d) alors que les études effectuées jusqu'a maintenant n'en considéraient qu'un. Ces
~ courbes mettent en évidence l'importance de I'épaisseur du revétement par rapport au caractéristiques
de dureté de chaque matériau. Il est impossible d'avoir une allure commune quelles que soient les
caractéristiques du revétement, ce qui permet d'expliquer les erreurs relevées dans la littérature. Les
résultats de Lesage et Chicot peuvent alors étre interprétés dans le cas de la figure 7 b.
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0<ACt<0,5 05<ACt<«1 1<ACt<?2 2<ACt

point d'inflexion g oui oui oui non

1/d, % <0 >1/d° 0< 0<
et<1/d° et<1/d°

| existencede oui non non non

1/ d**
Figure n® 7 a b & d
Tab.1:  Mise en place des représentations graphiques en fonction du produit A C t
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-~ Figure 7 a

Figure 7b ——>

<«—— Figure7c

2000

1500 -

1000 -

500
Figure 7d ——m>»

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 A C t.

tangente a la représentation de Hf

représentation de Hs

représentation de Hf

modéle

O point d'abscisse 1/d °

@ point d'intersection entre la tangente et H, 1/d,
|

o

point d'inflexion 1/d;
tangente a la courbe correspondant a Bf, 1/d**
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IT1.C. LOI DES MELANGES EN VOLUME

Le deuxiéme type de modéles est basé sur une loi des mélanges des volumes déformés plastiquement.
Sargent.[21, 22] propose la loi de couplage suivante :

H¢ Vi+ H Vi
=T Vav: (39)

ou les volumes déformés sont compris a l'intérieur d'une calotte sphérique dont le diamétre est la
diagonale de I'empreinte (figure 8). Ce modéle, qui donne des résultats corrects quand on est en
présence d'un film dur sur un substrat mou, est repris par différents auteurs.

Une premiére amélioration est proposée par Burnett et Page [23] .qui étudient la dureté des plans
(111) du silicium implanté par de l'azote. Ils constatent une diminution de la dureté en surface
(formation d'une couche amorphe), et un effet de taille (variation avec la charge appliquée) que ne
peut représenter le modéle de Sargent. 1is introduisent alors une variation de la dureté du substrat par
l'intermédiaire de la relation de Meyer qui permet d'expliquer ce comportement observé.

V,
Une seconde amélioration est apportée par I'introduction d'un facteur V-fv—f dans la dureté du substrat
)

de la formule (39) : -

(40)
Ce facteur pondére l'importance de la dureté du substrat pour les faibles charges. Pour Vg>>Vy, ce
facteur est voisin de 1, la dureté H, est proche de la valeur de H;. Il devient peu différent de 0, pour
V<<Vj, ce qui signifie que le substrat n'a plus d'influence sur la dureté du matériau revétu. Ce facteur
rend compte de la différence des zones déformées plastiquement dans le substrat et dans la couche
déposée en diminuant le rdle du substrat qui est plus dur. .

Bumett et Rickerby [24] tentent alors de définir de fagon plus précise la zone d'influence en utilisant
la taille de la zone plastique calculée par Lawn et al. [25] 2 partir du modéle 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 étre modifiée si on suppose que I'adhésion du film sur
le substrat engendre une continuité des déformations a I'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 (dibagonale)

[ §

Vi

<

V=Vf+Vs

Fig. 8 : Modéle de Sargent [21,22] : la zone influencée par I'indentation est une calotte

sphérique dont le diametre est la diagonale de 'empreinte

d (diagonale)

A

d (diagonale)

B K

_....>__

Hr HS
! s
—_——
He O H,

Fig. 9 : Représentation des zones déformées plastiquement par le diamant Vickers
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Burnett et Rickerby .[24] supposent alors qu'en présence dune interface rigide, le matériau dur n'est
plus capable d'accommoder la déformation plastique du matériau mou puisque sa limite d'élasticité
est supérieure. La réciproque est vraie : la déformation du matériau dur crée a l'iinterface 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 a ce qui est obtenu par simulation a 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 ¥y :

He Ve S H Vs

H.= v XV si Hg < Hg (41-a)
HVe HV
Hc=x3%+HsV * siH;>H (41-b)

ou Vs et Vi sont les volumes déformés plastiquement calculés par la relation (7) du chapitre
précédent. V est le volume total déformé plastiquement (V = Vg + %3 Vi, ou %3 Vs + Vp), et x un
parameétre empirique qui représente la variation de volume de la zone plastique en fonction de
l'adhérence de I'interface.

Comme y représente une variation de rayon de la zone plastique, il est de la forme :

EfHs\q
X"" (ESH'f) (42)

1 1
ou q varie théoriquement entre Set3 [26], H's et H't sont les duretés caractéristiques du film et du

substrat pour une diagonale d'empreinte fixe (par exemple pour un diameétre dempreinte de 10 um,
noté He(1oum) )-

Bull et Rickerby .[26] appliquent ce modéle a de nombreux matériaux : WC, acier a outil, acier
inoxydable, recouverts d'une couche de nitrure de titane dont 1'épaisseur varie de 0,5 a 20 pm.
L'accord entre le modéle et les résultats expérimentaux est meilleur que celui obtenu par le modéle de
Jonsson et Hogmark [8] surtout quand la diagonale de I'empreinte est du méme ordre de grandeur que
I'épaisseur du film. Le modéle de Jonsson et Hogmark est particuliérement mauvais pour des dépots
de nitrure de titane d'épaisseur de 2 ou 5,5 um sur un substrat en acier inoxydable.

Comme le facteur  dépend de 1'adhérence du film sur le substrat, le modéle de Burnett et Rickerby
devient difficile a appliquer dans le cas des revétements fragiles qui se fissurent sous l'effet de la

pression d'indentation.

Chapitre II : Application de la dureté ... 108



| d (diagonale)

4
\

‘ d (diagonale)
\ ' <+ >
- B B,
Sm———— < ———
Hy H

Fig. 10 : Modification apportée pour rendre compte de la continuité des
zones de déformations (d'aprés [24])
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Il devient impossible alors de calculer le volume déformé et le modéle donne des résultats
sensiblement différents des valeurs expérimentales [26]. | |
Constatant que de faibles variations de H¢(j0um) €t de n entrainent des variations importanteS de H,
calculé, Bull et Rickerby .[39] proposent d'utiliser la démarche suivante pour optimiser les coefficients
du modéle :

* le facteur y est d'abord calculé & partir de I'équation (43) déduite de la relation ( 41- a) :

V:(H
g [ f(ch)]lB

Vi (H- Hy) (43)

* ils vérifient ensuite que cette valeur calculée varie bien de fagon linéaire en fonction de

Hq 1
EE::: H en coordonnées bilogarithmiques, et que la pente est voisine de = >

* cette valeur de  permet de calculer H et le coefficient de corrélation du modeéle,

* ils font varier Hy et n pour optimiser le coefficient de corrélation entre H, mesuré et H,
calculé.
Malgré cette optimisation, le modéle ne donne toujours pas de résultats corrects quand la profondeur
de pénétration est supérieure a l'épaisseur du film. Dans ce cas, la figure 11 représente mieux le
comportement du film pendant l'indentation. Le film est comprimé entre I'indenteur et le substrat,
alors que dans la figure 8 on supposait implicitement la disparition du volume du film qui occupait
celui de I'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 1'empreinte, mais le volume déplacé est
considéré comme négligeable devant celui de la zone plastique.
Pour les charges élevées,  calculé devient supérieur aux valeurs extrapolées a partir des charges plus
faibles, ce qui correspond a une diminution du volume de substrat déformé consécutif a 'effet de
compression du film. Pour des charges encore plus grandes, il y a rupture du film. Cette rupture
intervient quand la profondeur de pénétration est voisine de I'épaisseur du film. Ce résultat est
conforme aux premiéres observations de Biickle [5] et  doit vérifier une fonction linéaire
décroissante du rapport D/t pour que le modéle soit vérifié.
Le principal reproche que nous pouvons faire a cette méthode tient au caractére semi - empirique du
coefficient iy qui doit étre optimisé pour que le modéle soit vérifié. Une approche récente de Chicot et

Lesage [18-20, 27] semble apporter une solution a ce probléme.
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Fig. 11 : Représentation de la déformation du film lorsque la profondeur de

pénétration est supérieure a I'épaisseur du film (d'aprés [26])
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IIs considérent que les zones déformées plastiquement dans le substrat et le revétement sont
modifiées, par rapport a ce qu'elles seraient dans un matériau homdgéne, et se combinent suivant une
loi de couplage en série (figure 12). La dureté du composite s'écrit alors :

H.=aH; +bH; aveca+b=1 (44)
ou

s G4y

Qe +V“) He+5 (450 B (45)

Les volumes déformés V; et Vs sont assimilés a des calottes hémisphériques ou cylindriques :

Vi=§nbi3 (46-a)
Vig=nbi? t (46-b)

si bien que le coefficient pondérateur, a, s'écrit :

(B—f+gs ' : (47)

Les différents modeéles utilisés pour représenter la dureté d'un film sur un substrat peuvent étre
adaptés pour les études effectuées sur des multimatériaux ou en ultra microdureté.
Dans cette demiére hypothése, le modsle volumique est adapté par Fabes et al. [28, 29] pour rendre
compte des différentes valeurs relatives de profondeur d'empreinte par rapport a 1'épaisseur ‘de la
couche. Trois stades sont considérés :

* le premier est celui ou I'empreinte et la déformation plastique créées sont intégralement
situées a l'intérieur du film. La dureté trouvée est donc celle du film,

* dans le second : l'indenteur est toujours situé a l'intérieur du film, mais la zone plastique
déborde dans le substrat. La formule donnant la dureté mesurée est semblable a celle de Bumett et
Rickerby (3-a) [24]:. '

Hfo( ) + Hs Vs
H.= , (48)
H, *FV,

a =3 qetvarie de 1 a 1,5 en fonction de l'adhérence de l'interface film - substrat,
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Fig. 12 : Loi de couplage en série selon Chicot et Lesage [18-20,27]
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* dans le troisiéme : l'indenteur pénétre a l'intérieur du substrat. La formule (48) est revue en

faisant intervenir la déformation plastique créée par l'indenteur, Vsdll

H Ve (G20 4 BV, + H, Vg
Es Hy
H.= (49)

H
Vi (E‘:Hi)a + Vg + Vy

Fabes et al. utilisent un indenteur conique d'angle au sommet de 45°, si bien que les valeurs de Vi et
V; différent de celles calculées précédemment.

D'aprés les résultats expérimentaux, la dureté du film est indépendante de son épaisseur. Ce résultat
contredit les affirmations précédentes et laisse supposer que ces demniéres soient dues 4 une
imprécision des modéles utilisés. L'augmentation de dureté apparente du film ne serait pas diie a un
changement de sa structure ou aux contraintes résiduelles, mais a une interaction du champ de
déformation dans le film avec le substrat.

La deuxiéme généralisation est effectuée par Engel et al. [30, 31] et concerne le dépdt de
multicouches sur un substrat effectué pour des applications électroniques. La méthode utilisée est une
généralisation du modeéle de Jonsson et Hogmark [8] dans lequel le substrat prend la forme de
l'indenteur et chaque couche intermédiaire se déforme suivant des plans paralléles aux faces de

I'indenteur. La dureté mesurée devient :
A A;
m:f&+2ﬁm (50)

11 est possible d'utiliser cette formule en controle de qualité soit pour :
* calculer la dureté intrinséque d'un matériau si celle des autres et les épaisseurs sont connues,
* calculer 1'épaisseur d'une couche si les duretés intrinséques et les autres épaisseurs sont

connues.
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IV. APPLICATIONS ET DISCUSSION

L'hypothése consistant a assimiler les zones de déformation plastique a l'intérieur du film a une calotte
cylindrique ne peut pas étre validée pour des diamétres d'empreintes correspondant a l'épaisseur du
film. En effet, le rayon de la zone plastique by est voisin de t donc 1'approximation est caduque.
Si Burnett et Rickerby [32] ne peuvent obtenir une bonne corrélation avec le modéle de Jonsson et al.
c'est qu'ils utilisent la relation simplifiée dans laquelle ils introduisent la correction de I'effet de taille a
l'aide de l'indice de Meyer au lieu de la relation (8) (il faut noter également que les relations (49)
utilisent un paramétre ajustable supplémentaire qui varie en fonction du type de substrat de 0,69 a
1,67 pour les matériaux étudiés).
Nous avons repris les points expérimentaux de [28] et appliqué le modéle modifié de Jonsson et
Hogmark que nous avons présenté dans le paragraphe précédent pour lequel :

* Hof = 1200 (valeurs de la macrodureté du film d'aprés [28])

* Hos = 113 et Bg = 838, valeurs calculées par régression a partir des données de [28]

* By = 3000 estimé a partir de la relation entre H, et B mise en place au chapitre |
Avec ces valeurs estimées ou calculées d'aprés les résultats expérimentaux de Burnett et Rickerby,
nous constatons (figure 13) l'accord du modéle de Jonsson, que nous avons généralisé, avec les
résultats expérimentaux [33]. 11 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 modeles car les écarts semblent faibles selon I'axe des abscisses mais sont en fait
bien plus importants selon I'axe des ordonnées car la courbe posséde 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 aprés la réalisation d'un polissage de la surface de
facon a éliminer une couche de chrome sur I'une des faces de 1'échantillon. L'observation au M.E.B.
met en évidence la présence de fissures engendrées lors de I'indentation (figure 14), le paramétre C est
donc égal a 0,5.
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Fig 13a: Résultats obtenus par Burnett et Rickerby pour des revétements de TiN
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Fig. 13 : Représentation de la dureté Vickers avec l'inverse de la diagonale de I'empreinte pour les résultats
de [32]. La courbe tracée correspond au modéle de Jonsson et Hogmark modifi€ et la droite correspond au
modeéle initial.

(a) pour une épaisseur du film de 2 ym

(b) pour une épaisseur de 5,5 ym.

Fig. 14 : Observation d'une empreinte Vickers sur un dépdt de chrome montrant
I'existance de fissures ce qui justifie le choix de la constante C.
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Pour une épaisseur de 51 pum, nous appliquons le modéle développé précédemment (figure 15) et
nous constatons une bonne corrélation entre le modéle et les points 'expérimentaux. Les constantes de
dureté intrinséque sont obtenues sur une coupe pour le substrat, mais pour le dépot 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 modéle développé, malgré une dispersion importante die a la porosité du

revétement.

Les modele 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 II) fonction du rapport E /H. Lors du
"couplage" des volumes de déformation plastique dans les différents modéles, I'hypothése utilisée
suppose que le rayon de la zone plastique du substrat est plus grand que celui du film. Or 'hnypothése
inverse n'est pas a exclure et permet la compréhension des erreurs rencontrées dans la bibliographie.
La figure 16 résume schématiquement 1'évolution des zones plastiques selon les deux hypothéses
probables. Les volumes des zones indentées peuvent étre alors calculées selon les différents cas
(tableau 2). L'ensemble des auteurs négligent le volume occupé par l'indenteur, la figure 17 illustre
I'évolution du rapport entre la zone occupée par l'indenteur et le volume de la zone plastique. Ce
rapport est de 2% dés que d est supérieur a 0.5um, valeur trés inférieure a nos conditions
expérimentales. Il 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] affirment que si le rapport entre
d et t est inférieur a 1 alors I'influence du substrat est négligeable. Cette affirmation est fausse si les
matériaux entrent dans le cadre du cas I (figure 12). Or dans le cas du revétement de Cr,C, / NiCr sur
un acier ferritique les rapports sont respectivement de 0,15 et de 0,96. Nous nous trouvons dans le cas
I ot la zone plastique dans le substrat existe avant que la diagonale devienne égale a 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 a 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 dureté Vickers permet de mesurer la dureté d'un film
mince, méme si les dimensions de I'empreinte sont supérieures a 1'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 modéle de |

Jonsson et Hogmark et son application aux resultats de Burnett et Rickerby illustrent l'irnportaﬂce de
tous les termes générés par IL.S.E. La généralisation de la formulation de la dureté du composite
substrat - film ne peut s'effectuer qu'a partir de la connaissance des caractéristiques intrinséques des
deux matériaux en présence, B et H,. |

Par ailleurs les différents modéles proposés dans le littérature introduisent des constantes, C et x, qui
influent considérablement sur les résultats et doivent étre justifiées soit par des observations de la
déformation du film sur des coupes métallographiques, soit par des représentations graphiques de
I'évolution de ces paramétres.

L'ensemble de ces résultats et de ces méthodes soulignent I'attention a apporter a1a mise en oeuvre de
l'essai Vickers. Le chapitre suivant montre l'intérét de cette technique a la caractérisation des

interfaces et effectue la comparaison avec l'ensemble des autres méthodologies possibles.
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Répartition empirique des poids dans. les sous-couches de la zone d'influence d'une
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Knoop indentor penetrating a film of thickness t and hardness Hy, on a substrate of
hardness H (from [7] ).

Modéle géométrique de Jonsson et Hogmark [8].

(a) Aires indentées dans le film (A¢) et dans le substrat (Ay).

(b) Déformation plastique du film qui épouse la forme de I'empreinte.
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Jonsson and Hogmark geometrical model [8].
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(c) Idealised film deformation for crack formation (hard and brittle film on a soft

substrate).
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Représentation de la dureté Vickers avec l'inverse de la diagonale de 1'empreinte pour les
résultats de [28]. La courbe tracée correspond au modele de Jonsson et Hogmark modifié
et la droite correspond au modéle initial.

(a) pour une épaisseur du film de 2 um
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(a) for 2 um thick coating

(b) for 5,5 thick coating.

Observation d'une empreinte Vickers sur un dépdt de chrome justifiant le choix de la
constante C.
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Model application for Cr coating on 316L substrate.
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I. INTRODUCTION

Les revétements donnent la possibilité de changer les propriétés volumiques du substrat. Comme
nous venons de 'étudier, le test d'indentation normale permet de caractériser la dureté du film. Ce

chapitre est consacré a I'adhésion et a I'adhérence entre le revétement et le substrat.

Roche [1] définit les phénoménes de 1'adhésion, d'un dépdt de polymeére dans son cas, a 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 a 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 revétement sur la surface de
l'adhérent. Les tensions superficielles, o,, et Oy, du liquide ou du solide en présence de sa vapeur
doivent vérifier la condition nécessaire mais non suffisante : ~

O < Ogy (1)
La mesure de l'angle au contact d'une goutte de vapeur du liquide sur le substrat détermine
proportionnellement I'énergie d'adhésion,

* la théorie de la diffusion, qui explique 1'adhésion entre composants polymériques par la
- diffusion des molécules entre les composants,

* la théorie de 1'adsorption pour laquelle les molécules du dépdt par physiosorption forment
un joint de colle,

* la théorie chimique basée sur I'existence de liaisons entre le film et le substrat créé lors du

dépdt.

Roche fait part également de la théorie des couches de faible cohésion, c'est a 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 1'adhésion du

revétement sur le substrat, c'est pour cette raison qu'on cherche a I'éliminer.
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La notion d'adhérence est beaucoup plus expérimentale que la notion d'adhésion. Elle caractérise la
résistance 3 la rupture de l'interface par la mesure d'une chargé critique F, ou dune contrainte
moyenne de rupture .. Deux types de rupture sont distingués :

* la rupture cohésive qui se produit & I'intérieur d'un des deux corps,

* la rupture adhésive qui a lieu  l'interface des solides.

Maugis [2], repris par Laval et Felder [3], relie I'adhésion et I'adhérence d'un élastomére pour lequel la
propagation d'une fissure interfaciale entraine 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 4 caractériser 1'adhérence de nos matériaux.

Rickerby [4] reprend la définition de I'adhésion donnée par 'A.S.T.M. (American Society for Testing
and Materials) : "I'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 définition trés vague montre bien la difficulté rencontrée dans la bibliographie a
distinguer l'adhésion de l'adhérence. Nous attacherons au terme "adhésion" l'ensemble des
phénoménes physico-chimiques définis ci-dessus, le terme adhérence inclura l'ensemble des essais

permettant de caractériser la résistance d'une interface.

Aprés une revue bibliographique des différents essais et des méthodes expérimentales utilisés pour
obtenir nos revétements, nous étudierons les différents types de fissures formées aux coins d'un
indenteur Vickers. Nous déterminerons la ténacité des revétements et caractériserons l'interface de nos

matériaux en fonction des traitements mis en oeuvre.
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. LES REVETEMENTS DE VERRE

D'aprés de nombreux auteurs, dont Zarzycki [5], un verre est un solide non cristallin, définition vague
qui englobe un grand nombre de matériaux. A 1'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, T,, il passe a 1'état solide.
Cette propriété, particuliére 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 phénomeénes vibratoires qui ajuste les atomes autour d'une position d'équilibre.

Lorsque la température diminue, ces atomes vont modifier leur position vibrationnelle pour conserver
I'équilibre. Or prés du T,, la viscosité augmente engendrant un temps de relax;tion plus important.

Une fois la température inférieure au T,, 1a position des atomes est figée.

Cette température de transition peut étre 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 phénomeéne du second ordre, la température de fusion se caractérise par un phénomeéne
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'augmentation rapide et marquée de la dilatation
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symbolise le passage de la température de transitioh vitreuse. La figure 3 illustre la détermination de
la température de transition vitreuse a partir d'une courbe de dilatation pour nos verres.

La connaissance du T, 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 role des constituants sont la source de plusieurs théories qui classent les
oxydes selon leur role 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 I'un ou l'autre des deux roles précédents selon leur
concentration dans le verre.
Goldschmidt [7] éxplicite les conditions pour qu'un oxyde soit formateur a partir du rapport des
rayons ioniques r/r,, de I'oxyde R,O, qui doit étre compris entre 0,2 et 0,4.
D'autre part, la théorie de Zachariasen [8] se base sur deux hypothéses :

* Jes liaisons interatomiques dans le verre doivent étre de méme types que dans un cristal car
leur propriétés sont identiques,

* les verres sont constitués d'un réseau tridimensionnel sans arrangement a grande échelle car

ils ne diffractent pas les rayons X.
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Fig. 1 : Variation de la viscosité de quelques verres en fonction de la température [7]
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Fig. 3 : Courbe de dilatométrie du verre, mise place de la température de transition vitreuse.
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En illustrant la théorie sur une structure a base polyédrique ou chaque cation est entouré d'oxygeénes,
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 étre faible,

* un atome d'O n'est partagé que par deux cations,

* les polyédres sont reliés par les sommets et ne possédent pas d'arétes ni de faces communes,

- *aumoins lrois' sommets de chaque polyédre doivent étre partagés avec d'autres polyédres.

Les groupes I et II (R,O et RO) ne sont pas formateurs contrairement aux oxydes SiO,, P,0,, B,O..
Les oxydes alcalins et alcalino-terreux sont classés modificateurs de réseau, par exemple Na,0O et
K;O. Les oxydes tels que ALO, et TiO, sont classés intermédiaires.
Ces deux théories sont des théories structuralés, d'autres théories, moins utilisées, existent :

* théorie des liaisons établis a partir des conditions d'existence des liaisons covalentes [9, 10],

* l'arrangement spatial [11] basé sur l'évolution de l'angle entre les polyédres selon la

composition respective de chacun.

De nombreuses propriétés des verres peuvent étre 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 a 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 particuliéres, 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 a une température de l'ordre de 1400 °C,

* le verre formé est ensuite coulé soit dans l'eau, soit entre deux cylindres afin d'obtenir de
fines particules appelées "fritte", |

* ces particules sont ensuite mélangées dans une solution aqueuse avec les colorants désirés
formant la "barbotine",

* La capacité de pulvérisation de cette barbotine permet de recouvrir les faces des
échantillons, |

* la vitrification est réalisée a une température de 800 a 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 NaPO; est effectuée ; différents chlorures sont ensuite
ajoutés, dans notre cas ce sont CaCl, et MgCl,

* deux composés de viscosité différente apparaissent. Le premier de viscosité importante,
donc au fond du récipient, est nommé le coacervat. Il est composé essentiellement des ions PO;,Ca*,
Mg et de Né“ en quantité trés 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 trés faible,

* Le coacervat une fois extrait est déposé sur l'échantillon. La cuisson a une température de

l'ordre de 900 °C permet l'obtention du verre.

Les parameétres 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 °C pour la température et entre une demi-heure et 4 heures pour la durée de cuisson.

Chapitre III : Ténacité et adhérence ... 142



. TENACITE DES REVETEMENTS

Lorsqu'on effectue un essai d'indentation sur un matériau fragile, un réseau de fissures se propage au
coin de lindenteur pyramidal si la charge utilisée est suffisante. A partir de la connaissance de la
longueur des fissures, de la charge appliquée et de la forme des fissures, différents auteurs montrent
qu'il est possible de déterminer la ténacité du matériau.

III.A. LA FORME DES FISSURES.

Les fissures générées peuvent étre regroupées en cinq groupes principaux [16] (figure 4).
Les fissures coniques sont souvent générées par un indenteur sphérique ou comque Elles ne
débouchent pas a la surface 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 a la surface de I'échantillon. Elles se situent de part et d'autre de
l'empreinte. Elles sont également dites de type "Palmqvist" du nom de l'auteur qt'n est le premier a les

avoir observées [17] sur des composites WC-Co.

Les fissures médianes contiennent la zone de déformation plastique du matériau. Elles ne débouchent
pas a la surface de l'échantillon.

Les fissures Half - penny ont une forme semi-circulaire. Les observations microscopiques montrent

qu'elles sont 1'évolution des fissures radiales lorsque la charge appliquée augmente.

Une charge élevée a pour conséquence la création de fissures latérales. Elles sont non débouchantes

initialement, mais elles émergent a la surface de 1'échantillon, provoquant un écaillage'du matériau,
quand la charge appliquée augmente.
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Fig. 4 : Illustration des différentes types de fissures engendrées par un indenteur [20]
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III.B. DETERMINATION DE LA TENACITE A
PARTIR 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].

Palmqyvist [17] détermine le travail nécessaire 4 engendrer une fissure sous la forme :
W = 0,0649 Pg/z (2)
ST RY

ou P, est la charge critique d'apparition des fissures.

La principale difficulté est la détermination de cette charge critique d'apparition des fissures. L'auteur
apporte la solution en remarquant que la somme des longueurs des fissures est proportionnelle a la
charge appliquée. La charge critique est déterminée par l'intersection de cette représentation avec I'axe
des abscisses correspondant a la charge appliquée. Par la suite, 1'équation 2 est modifiée pour
déterminer le travail nécessaire a la naissance d'une fissure d'une longuér de 300 um:
Py
W0 = 0,0649—300L (3)

VHV

IIL.B.1. Calcul de la ténacité a partir des fissures de
type circulaire

Lawn et Swain [22] proposent la premiére équation a partir de la théorie de la mécanique linéaire de
la rupture dans un matériau isotrope :

_l—Zv(PHV)l/Z

- 257

5 (4)

KC

ou J est la profondeur maximale des fissures, directement mesurable dans des matériaux transparents.
Les travaux de Lawn et Fuller [23] sur des verres de silicium concluent que la profondeur des fissures

est identique a la longueur en surface des fissures, c.
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Les auteurs comparent 1'angle de l'indenteur avec l'angle calculé a partir de la ténacité des verres et de
la profondeur de la fissure, ou de sa longueur (figure 5), I'approximation J = ¢ est correcte. En utilisant
la définition de la dureté Vickers et v = 0,3, la ténacité devient alors :

K, = 00156~ (5)

dve

Lawn et Fuller [19] remarquent que les fissures médianes se transforment en des fissures de type
"Half - Penny" semi-circulaires. La formulation de la ténacité est modifiée pour l'indenteur étudié de
type conique et ils introduisent également le coefficient de frottement entre I'indenteur et le matériau
étudié :

1 P

¥ = = 6)
¢ g2 tan(¥ + arctan m) c¥? :

- IIs généralisent néanmoins la formule pour un indenteur de type Vickers et en négligeant le

frottement :

P
K. = 0,0515:375 (7)

Evans et Wilshaw [24] remarquent que l'angle de l'indenteur modifie la Zone 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~ In—2 (8)

4
2

L'ensemble des calculs précédents est réalisé dans un plan, Evans et Charles [27] reprennent les
calculs mais en trois dimensions avec I'hypothése que le mode de propagation de la fissures est de
K.® (HV |
HVVd/2 (ch
équations de ténacité par indentation (avec ® une constante proche de 3) est linéaire en fonction de ¢ /

0.4
type I, K. =K,. Avec la remarque que la représentation de ) , terme générique des

d (figure 6), les auteurs obtiennent la formulation :

K. = 0.0824—;7 (9)
C
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Evans [28] étudie I'influence de la déformation plastique introduite par l'indenteur sur la propagation

des fissures. Le module d"Young apparait alors dans la formulation de la ténacité :
. 4\ %7
K, =0,6305 E%4 p%6 (E) 10F (10)

avecF=-1,59-0,34 8-2,02 #*+ 11,23 #* -2497 8*+ 16,23 % et 6=1In (2 c/d)

Blendell [29] effectue une démarche identique mais a partir de la formule d'Evans et Wilshaw (8) :

K, =0,0303 ({V/d/2) (B/HV)Y° n @4 (/2) /c (11)

En utilisant la définition de la dureté Vickers, nous obtenons :

K, = 0,0439P*°E%4d707 In(4,2d / c) (12)

Lawn et al. [30] reprennent le calcul des contraintes engendrées par un indenteur Vickers, définissant

ensuite la ténacité sous la forme :

E P JP
K—001391/ VT - = 0,0102d VE 7 (13)

qu'Anstis et al. [31] reprennent sous la forme :
K, =9 (E/HV)*” (P/ c¥? (14)

ou £2 est une constante indépendante du matériau.

En tragant P/c** 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/c*. En substituant la valeur de K. par la valeur de K,
obtenue par des méthodes traditionnelles, la constante €2 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 :

K, =00117 VE «/F(%] (15)
c
Niihara et al. [32] constatent que la relation P / ¢** = constante n'est pas valable quel que soit la charge
a cause de la transformation des fissures de type "Palmqvist" en fissures de type "Half - penny". Ainsi

la figure 5 doit étre 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 l/a en
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K @
HV~/d /2

0.4
fonction de (HV) (figure 7), ou ® est une constante proche de 3. Deux parties

®E
linéaires apparaissent en fonction du type de fissures existantes. Dans le cas de fissures circulaires, la

ténacité devient, avec la conditionc/a = 2,5 :

K, = 0,071 [HV./d/2) €/HV)** (2c/d)¥* = 0,0257 P*6 £ 408 / /2 (16)

Lankford [33] reprend les travaux de Niihara et al, notamment la représentation de

K ® (HV

0.4
) en fonction de ¢ / d. mais cette fois-ci la courbe représentative n'est plus
HV+d/2 \ ®E

interpolée de facon linéaire mais a I'aide d'une fonction puissance, ce qui permet d'écrire :

K, = 0,0262 p*6 4986 g%4 716 (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 :
K, = 0,0463 = f(E/HV) pourc < 2,8 d/2 . (18)
dve
K, = 0.0558 EO;’W f(E/HV) pourc > 2,8 d/2 (19)
’ C il
b, /6 - 1,5 1+3Inb
avec f (E/HV)=efo—— ol 6=2——§—ﬂ, b,, est la taille de la zone plastique
-

mesurée expérimentalement. En fait les auteurs utilisent la relation donnée par Chiang et al. [35] :

E ) 0,408

bexp = 0,792(51- (20)
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Laugier [36] reprend les équations (13) et (14), mais en introduisant l'expression compléte du rayon
de la zone plastique calculé par Hill [25] :

g Q-vp’- % (1-2v)

= (21)
HV 2Q+1nb?)
ce qui conduit alors a I'expression :
13
K, = 0,0066 EZ> a3 33/7 (22)
c
La méme démarche est appliquée a partir de la relation d'Evans et Charles (9), conduisant  :
0,6
K, =0,0172 E% 4% 2 (23)
ol

Tanaka [37] modifie 'hypothése de calcul de la zone déformée plastiquement, en supposant que la
zone affectée par la pression de 1'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, =0,03E% Jd —
"

(24)

II1.B.2. Calcul de la téenacité a partir des fissures de
type Palmgqyvist

Niihara et al. [32] ont mis en évidence 1'évolution de la forme des fissures selon la charge. Ils 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 :

po6
o

ou ] est la longeur de la fissure a partir du coin de I'empreinte

K, =0,014 42 g% (25)

Niihara [38] reprend les calculs précédents mais en émettant I'nypothése 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 :

P0,6

2
T (26)

K, =0,0191 472 g%
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Shetty et al. [39] reprennent I'équation du travail nécessaire a la propagation des fissures établie par
Exner [40] :

P
W=— 27
4 (27)

La principale hypothése dans le calcul de la ténacité est que la profondeur des fissures est du méme
ordre de grandeur que la taille de la zone déformée plastiquement. L'équation de la ténacité devient :

F
i

Laugier [41] modifie de nouveau les hypothéses de calcul suite aux observations de la forme des

K, = 0,0638 (28)

fissures. La fissure est modélisée par un demi cercle de diamétre /, la ténacité est exprimée par :

P0,33

29
Ex (29)

K, =0,007 d"* E*

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 1'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 méme type entre eux. Si la
comparaison doit étre effectuée entre des matériaux de type différents, les auteurs concluent a
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 I'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 dYoung.
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IV. COMMENT MESURER L'ADHERENCE D'UN
FILM SUR UN SUBSTRAT

Chapman et al. [43] repris par Roche [1] effectuent une synthése des différentes méthodes de
détermination mécanique d'adhérence. Nous nous intéressons particuliérement aux tests d'indentation

et de rayure, dit "scratch test", aprés avoir énumérer rapidement les principaux essais.

IV.A. LES PRINCIPAUX ESSAIS DE MESURE DE
L'ADHERENCE.

Le test d'arrachement sur pion applique une force progressive et normale a I'interface sur un pion. La
liaison entre I'échantillon et les piéces mécaniques s'effectue le plus souvent par une colle époxy.
Cette mise en place de I'échantillon est la premiére difficulté et limite de la méthode [44].

La méthode d'Ollard modifiée [45-47] applique une force directement sur un plot de méme nature
que le substrat.

Dans le cas de la méthode du moment, l'effort n'est plus normale a l'interface mais paralléle a
celle-ci [48].

L'ultracentrifugation provoque la ruine de l'interface par les contraintes de cisaillement dues a la
rotation de I'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 étre également engendrée par un couple de torsion [50-52]. Citons
aussi l'essai de cisaillement d'un revétement sur un barreau [53, 54].

Les essais de clivage ont pour principe la propagation d'une fissure a 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 revétement. Une force dont l'intensité augmente
progressivement est appliquée a la pointe jusqu'a la décohésion du film. 1l est difficile de déterminer
cette charge critique, car le film ne s'arrache pas de fagon uniforme au sein de la rayure. Ceci est mis
en évidence par Perry [57], pour des revétements de TiN et de TiC sur des aciers a outil, en utilisant
1'émission acoustique pour déterminer la charge critique (l'arrachement du dép6t s'accompagne de
I'émission d'un bruit). Une autre solution est la mesure de la composante tangentielle de I'effort
appliqué [58]. Valli et al. [59] mettent en évidence une mesure plus fiable de I'adhésion en utilisant la
mesure de la force tangentielle.

Benjamin et Weaver [60] font la premiére approche théorique de l'essai en calculant la force

tangentielle par :

k #HV el K,

Il ‘3‘”

t

ou k est un facteur compris entre 0.2 et 1 [60, 61]. Mais 'hypothése d'une déformation plastique
uniforme du revétement n'est pas suffisante [62] et explique les difficultés d'application de cette
relation a la plupart des dépots [63].

Laugier [64, 65] effectue une nouvelle approche de I'énergie élastique et la compare a I'énergie de

liaison entre le substrat et le film. Cette énergie de liaison s'écrit :

W=",+V-Ya (31)
Lors de la décohésion, I'énergie mécanique apportée par l'indenteur est égale a cette énergie de
liaison :
)
gt
=— (32)
ZE

ou la contrainte o est la somme de la contrainte engendrée par lindenteur et des contraintes
résiduelles. Dans le cas de dépots CVD, Laugier calcule ces contraintes a 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] :

P 3xm
o= Znaz[(4+v8) — = (1—21)5)) (33)
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Le rayon de contact entre I'indenteur et le revétement s'exprime par [67] :

a2 _ 2
a=3>peli=¥ | 1% (34)
4 ES Ef

Burnett et Rickerby [68] ajoutent a ce modéle une contrainte supplémentaire provenant de l'effort
tangentielle. L'essai défini ainsi permet de déterminer I'énergie de liaison d'un revétement a partir des
caractéristiques mécaniques de l'expérimentation. Steimann et al. [69] effectuent une revue
bibliographique des paramétres intrinséques influencant le test de rayure, citons par exemple :

* ]a vitesse de déplacement de l'indenteur,

* ]e rayon de l'indenteur, 2,

* le frottement entre l'indenteur et le matériau, m :

* ]a dureté et le module de Young du revétement.

Le scratch test apparait comme la technique la mieux adaptée a la détermination de I'énergie de
liaison d'un revétement sur un substrat en prenant des précautions élémentaires lors de
l'expérimentation.

IV.C. L'INDENTATION

On distingue deux familles d'indentation :

* I'indentation normale cherchant a créer une fissure a l'interface.

* l'indentation a l'interface, ou le diamant est placé de fagon a créer une fissure a 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 a une revue bibliographique concise sans oublier
nos applications particuliéres.

IV.C.1.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 a un revétement plus dur que le substrat, ce qui

est le cas de nos échantillons.
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IV.C.1.a.L'approche de Chiang et al.

Lors d'un déchargement de I'indenteur Vickers dans un matériau fragile, un réseau de fissures se crée
grice au champ de contraintes induit par I'indenteur [70]. Les fissures engendrées, en particulier les
fissures latérales, vont se propager a l'interface. Différentes approches existent selon I'importance
accordée aux contraintes résiduelles.

Chiang et al. [71] calculent la longueur des fissures a l'interface en l'absence de contraintes

résiduelles :
12
a=a(1-l;;-) py4 (35)

Cette équation est établie a partir d'un modeéle d'indentation interfaciale (figure 8) et s'applique a des
matériaux de caractéristiques semblables (en particulier un revétement d'oxyde de zinc, sur un support
de silicium). Le coefficient & s'exprime sous la forme :

< &>t3/2HV1/2

K. (36)

a=

ot la constante (&) indépendante du matériau, dont la valeur est 6.4 10%, est déterminée par

calibration sur un matériau homogeéne de dureté et de ténacité connues. La mesure de la longueur des
fissures permet de calculer la ténacité de l'interface car la dureté est déterminée par la mesure de la
diagonale de I'empreinte, la charge appliquée étant connue.
Marschall et Evans [72] ainsi que Rossington et al. [73] caractérisent I'adhérence d'un revétement 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 :

2
k; t
O, = E|—| aveck,=14,68 37
¢ 12%-—1)2-’ (G) l e
La force de propagation des fissures, G, s'écrit dans ce cas :
Gp = (- v) -k, t (6> — 62 )/ E aveck,=0,383 pourv=0.3 (38)

Si G; est supérieure a la G,, la décohésion interfaciale sous I'influence des contraintes résiduelles, o,

est engendrée par la propagation de la fissure.
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Fig. 8 : Modéle d'indentation interfaciale selon [71]
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* les auteurs cherchent ensuite a déterminer la force de propagation d'une fissure interfaciale
sous l'effet de l'indentation dans le cas ou aucune contrainte n'est engendrée lors du dépdt. La

contrainte induite par le diamant, oy, s'écrit, dans le cas ou la zone plastique sous I'indenteur peut étre

assimilée a un cylindre (b>>t) :
E V;
Oy e (39)
H 2% (1 - U) a’t
ou V, est le volume de la zone plastique :
P ¥
Vi = 0,24(——) cotan ¥ (40)
HV

La force de propagation devient :

GB=(1—u)t(y§1(1+u)/2—(1—k2)(oH—oc)z)/E (41)

_En réalité, l'indentation de matériaux revétus est effectuée en présence des contraintes résiduelles. Les
auteurs développent un modeéle global pour lequel :
* la force de propagation de fissure interfaciale s'écrit en présence de contraintes internes et

engendrées par l'indenteur :
5 :
Gp =tl-v) (1-k2)oz+o%{[-l—’;—v—(1—k2)(1—&) } - (42)
o

. |ogto<o. pasdeflambage du filmk, =1
si
Oy +6 >0, flambage du film k, = 0,383

Dans le but d'étudier l'influence des contraintes et de 1'épaisseur du dép6t sur la propagation des

fissures interfaciales, I'expression précédente doit étre normalisée selon o et t. Sont alors introduits :

G= ——G—BE—Z— paramétre adimensionnel de la force motrice,

(1 - v)o t

k, V¢ R . .
P=— " parametre adimensionnel de la charge,

ks

oa?
A= — paramétre adimensionnel de la surface,
t ks
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1

~ 22l-v)
avec < kl

L'équation de la forme motrice de la fissure interfaciale devient :

G=(1—k1)+P2A-2[l+T”—(1—k1)6—P“)2] (43)

k,

la condition de flambage du film étant P> P_avec P.=1 - A.

En introduisant deux paramétres supplémentaires :

R= % contrainte résiduelle normalisée du dépot
C=A’G rayon de fissure normalisée

Les auteurs égalent la force motrice normalisée avec la ténacité de l'interface normalisée, G = G, ce

qui permet d'exprimer le rayon de fissure normalisé en fonction de la contrainte normalisée :

ek

— : (44)

La représentation de C en fonction P (figure 9) illustre une propagation importante des fissures dans

des films ou les contraintes résiduelles sont élevées. La limite du modéle 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, k;, = 1 et R = 0, la relation connue entre la longueur de la fissure et la charge est

retrouvée (figure 11) :
a = cste P* (45)
La connaissance de R permet de remonter a la ténacité interfaciale, ce qui est effectué en écrivant le
rapport :
1/2 2

C H3t 1'/2( a )

Co|l——t_| o2 (46)

P (E(l - u)ki]c © \p¥

Sous la charge critique, Pc, d'apparition de fissure, ce rapport s'écrit :

C H3t e 1/2( a 2 |
2] sl G — 47
(P)c [E(l—v)ki} G.). (P3/4)c “

Cc
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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 revétement [73].
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Fig. 10 : Représentation des longueurs de fissures interfaciales et internes au matériau selon
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la charge appliquée pour deux épaisseurs de revétement différentes de ZnO sur Si. Mise en
évidence de l'interaction entre les fissures [73].
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Fig. 11 : Représentation de la longueur des fissures interfaciales en fonction de
la charge pour un revétement sans contrainte résiduelle [73].
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" Le rapport des équations précédentes donne :

(O0) -6e0y (2] /()

5/4

Le rapport G, / (Gc )c étant égal a l'unité, la représentation de a/ t”" en fonction de P/ t? (figure 12)

permet d'estimer le rapport de l'équation 48. En utilisant la figure 9 et en sachant que le rapport
(g) est constant, la contrainte normalisée du dépdt est estimée a 0,7 0,1, dans le cas du couple
c

ZnO/Si. En reprenant la définition de R, la ténacité s'écrit :

G, =0%@-v){l-k)t/ER (49)
Les contraintes résiduelles sont déterminées a partir du rayon de courbure de 1'échantillon, la derniére
partie de notre travail sera consacré a leur détermination. Néanmoins o est évaluée ainsi que la
ténacité interfaciale du matériau. Les valeurs sont comparées a un travail précédent de Ruf et

Evans [74], montrant une corrélation correcte entre les résultats.

Rappelons que l'ensemble de ces travaux suppose que les deux matériaux en présence possédant des
caractéristiques mécéniques similaires (dureté, module d'élasticité, ...). Cette hypothése est rarement
vérifiée limitant ainsi l'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.1.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 a partir de la formule de Chiang et al. (35). Ils 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 a la surface de I'échantillon. Nous devons ajouter
que la formulation utilisée pour évaluer la longueur des fissures suppose que les matériaux utilisés -

possédent des propriétés mécaniques similaires.
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Fig. 12 : Représentation des points expérimentaux en fonction des paramétres 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 revétements utilisés sont TiC, Al,O;,, TiN sur un substrat de WC-Co, la ductilité des matériaux est
trés différente et les hypothéses de calculs ne sont pas remplies.

Reprenant l'indentation normale d'un revétement par un indenteur Rockwell, Jindal et al. [76]

émettent 'hypothése que la partie linéaire de la courbe a en fonction de P est proportionnelle a

[G Ic ]_1 , la ténacité interfaciale s'exprime alors par :

12
K(ﬂ] (50)

1-v;
Pour comparer l'adhérence des dépots, soit K, il suffit de comparer G,. Si les revétements 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 indéterminée. les auteurs proposent, sans les effectuer, des essais sur
un matériau massif mais de méme 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 étre 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 d'une fissure

interfaciale sous la forme :

= ey ORe e Bl

ou P, représente 'effort d'écartement des deux matériaux en fonction de la géométrie de I'indenteur :

P
2tan ¥

E, E,, v, v, sont les caractéristiques selon les directions de propagation de la fissure a l'interface

(52)

P

(direction 1) et selon la direction perpendiculaire a la normale et contenu dans le plan interfaciale
(direction 2).
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Leurs déterminations lors de l'application de la technique aux revétements plasma restent trés
succinctes, l'auteur ne stipule pas le moyen de calcul excepté une moyenne effectuée sur I'ensemble

des échantillons.

Zhang et Lewandowski [79] effectuent des indentations de type Vickers prés de l'interface d'un
échantillon de type Nb,Si; /Nb. Les fissures perpendiculaires a l'interface se propagent ensuite a
linterface (figure 14). L;orsque l'indentation est effectuée a l'interface, aucune fissure interfaciale n'est
observée. Reprenant la définition générale du facteur d'intensité de contraintes :

KC = k5 (0] ‘\/(I (53)
les auteurs écrivent la contrainte dans un mor_locristal sous une forme :
- 22 (54)
c

En utilisant les deux relations précédentes, la ténacité s'écrit :
P P
Kc o c—z \/J e cw ( 55 )

L'équation proposée est de forme identique aux ténacités calculées par la propagation de fissures dans

un matériau homogéne (paragraphe ci-dessus).

En utilisant les paramétres définis a la figure 13, une démarche similaire est appli&uée par les auteurs :
P P

g < ~— (56)
c2 +cL2 c2
La ténacité interfaciale devient :
P P
K. o Vo =—= (57)
T c¥?

L'application des auteurs conclue a une ténacité interfaciale de 0.014 MPaVm au lieu de 1 MPaVm,
valeur obtenue par indentation interfaciale [80]. Une fissure interfaciale est donc plus difficile a créer
et a propager directement a l'interface qu'une fissure générée au sein du revétement se propageant
ensuite a l'interface si la ténacité interfaciale est de méme ordre que celle du substrat (0.08 MPaVm

pour le Nb).

Chapitre III : Ténacité et adhérence ... 165



2c

\ interface

Fig. 14 : Modele d'indentation proche de I'interface selon [79].
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V. CARACTERISATION DES REVETEMENTS
DE VERRE

V.A. OBSERVATION DES ECHANTILLONS
REVETUS DE VERRE.

Les observations métallographiques des revétements montrent 1'influence des paramétres de cuisson
sur la structure du verre. La différence de dureté entre les matériaux génére une "marche" lors du
polissage, cet effet est limité par un polissage le plus court possible surtout pendant l'utilisation de
draps. La figure 15 [81] illustre 1a présence de bulles au sein du dép6t lorsque les paramétres sont
minima, 870 °C pendant 30 minutes. Dans ce cas I'application des essais d'indentation est exclue et
n'est retenue que pour des échantillons possédant un revétement plus homogéne. Les résultats
présentés ci-aprés sont issus de I'échantillon cuit a 930 °C pendant 30 minutes. =

V.B. DETERMINATION DE LA CHARGE
CRITIQUE D'APPARITION DE FISSURES.

Les fissures apparaissent aux coins de I'empreinte Vickers si la charge appliquée est suffisante. La
charge critique d'apparition des premiéres fissures est déterminée de deux maniéres différentes dans le

. but de mieux caractériser le cycle de cuisson des revétements.

La premiére méthode consiste a déterminer la charge critique en appliquant des charges les plus
proches possible de la charge recherchée. Cing essais a des charges différentes sont effectués pour
estimer la répétabilité des essais. La probabilité d'apparition de fissures peut alors étre définie comme
le rapport du nombre de fissures produites sur le nombre d'essais. Par exemple si trois fissures se
propagent aprés indentation, la probabilité est alors de 3/4. La représentation de la probabilité en
fonction de la charge (figure 16) permet de déterminer l'intervalle de la charge critique, P..
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Fig. 15: Effets du traitement de cuisson sur la structure du verre [81 |
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Fig. 16 : Probabilité d'apparition de fissures sur un revétement de verre (920 °C, 30 min.)
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Cet intervalle est estimé entre 5 et 10 gf pour les essais effectués sur un échantillon de verre non
chargé ayant subi une cuisson a 930 °C 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, /, de chaque fissure est mesurée a partir du coin de
l'empreinte jusqu'a son extrémité. Pour 'échantillon précédent, les paramétres expérimentaux sont
représentés sur la figure 17. La régression linéaire permet d'estimer la charge critique d'apparition des
fissures a 9 gf, résultat cohérent avec la méthode de probabilité d'apparition des fissures. Seules les

premiéres charges sont retenues pour effectuer la régression linéaire car au dela 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, hypothése vérifiée par la suite de 1'expérimentation.

La seconde méthode est appliquée a chaque échantillon élaboré mettant en évidence une charge
critique d'apparition de fissure comprise entre 5 et 10 gf.

Une fois la charge critique d'apparition déterminée, il devient nécessaire de connaitre la géométrie des

fissures pour appliquer la formulation de la ténacité corr&spondante.

V.C. GEOMETRIE DES FISSURES.

“Afin de déterminer la forme des fissures engendrées par indentation, nous avons effectué un polissage
de la surface indentée a I'aide d'une pate dlamantee calibrée au quart de micron. A chaque étape, la
longueur des fissures est mesurée et I'épaisseur de matiére enlevée est calculée par la variation de la
longueur de la diagonale de I'empreinte Vickers. La reconstitution de la forme des fissures permet de
conclure a une géométrie de type Palmgqvist (figure 19) ce qui valide les hypothéses du calcul effectué
pour déterminer la charge critique d'apparition des fissures. Au dela de 200 gf, I'apparition de fissures
latérales ne permet plus l'utilisation des relations directes entre les variables / et P. ‘
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Fig. 17 : Variation de 1a longueur des fissures de type Palmqvist (41) en
fonction de la charge appliquée.
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Fig. 18 : Evolution des fissures en fonction de la charge appliquée

Chapitre III : Ténacité et adhérence ... 171



001 mm

50 gf

0,01 mm

200 gf

001 m

200 gf

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 K. doit étre de type Palmqyvist, par exemple, celle
de Shetty et al. pour les charges inférieures a 200 gf. Pour les fissures de types "Half Penny", la
formulation d'Evans et al. est retenue car la corrélation entre Inc et InP est correcte (figure 20).
Néanmoins la représentation des ténacités calculées par I'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 Vc permet de déterminer la ténacité intrinséque du verre : 1,1 MPavm,
pour une cuisson & 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 phénoménes 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 Vm (figure 22).

V.E. CARACTERISATION INTERFACIALE DU
REVETEMENT DE VERRE.

Ayant déterminé la ténacifé du matériau, nous nous intéressons a l'interface. Comme, l'indentation
normale du verre, dans le but de propager une fissure interfaciale, ne peut pas étre effectué car
l'écaillage est trop important, il convient d'effectuer des essais d'indentation a l'interface.

Les essais permettent de conclure a une ténacité interfaciale supérieure a la ténacité du verre. La
figure 23 illustre la propagation d'une fissure dans le verre bien que I'indentation a eu lieu a I'interface,
signifiant que le verre est plus "fragile" que l'interface elle-méme. L'indentation proche de I'interface
n'engendre pas de propagation de fissures & l'interface, bien au contraire les fissures s'arrétent a
l'interface (figure 24). Dans ce cas, plus favorable 4 la propagation d'une fissure interfaciale que
l'indentation purement interfaciale, aucune fissure a I'interface n'est observée. Le revétement posséde
donc une adhérence correcte sur le substrat et la ruine du bi - matériau sera la conséquence de

l'écaillage du verre. Ainsi aucun essai a la rayure n'a été envisageé.

Chapitre IHI : Ténacité et adhérence ... - 173




A
j) type P | type M | écaillage ‘
542
-
4- régression linéaire
Inc=0,6351n P + 0,568
3 -
2 O
(]
17 form. d'Evans et Charles
] Inc=0,667InP+0,2 InP->
0 T T I
0 2 4 6 8

Fig. 20 : Variation de la longueur des fissures en fonction de la charge
appliquée en échelle bi - logarithmique.
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Fig. 21 : Comparaison entre les ténacités calculées a partir de
géométries de type "P" ou de type "M".
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Fig 22 : Ténacité en fonction de la charge pour différentes conditions de cuisson du coacervat
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Fig 22 : Ténacité en fonction de la charge pour différentes conditions de cuisson du coacervat
(suite)
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Fig. 23 : Indentation a l'interface du revétement de verre.

Fig. 24 : Indentation pres de l'interface selon le modéle de Zhang et Lewandowski [83]
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V1. CONCLUSION

La revue bibliographique met en évidence la complexité de détermination de la ténacité et de
l'adhérence des revétements. Une approche minutieuse permet néanmoins la détermination 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 4 déterminer le stade critique de fissuration.

Ces quelques constatations montrent l'influence des contraintes résiduelles dans les dépéts
(émergence de fissures en "scratch test", variation de la ténacité avec la charge ...). Nous cherchons

donc dans le chapitre suivant & déterminer les contraintes résiduelles engendrées lors du dépot.
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Fig.2:

Fig. 3_ :

Fig.4:

Fig.5:

Fig.6:

Fig. 7:

Fig. 8:

VIl. LEGENDES DES FIGURES

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 vérre, mise place de la température de transition vitreuse.
glass dilatometrie plot : Tg definition with thermal coefficient.

Dustration 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 'angle de I'indenteur [23].
Theorical and experimental indenteur angle [23].

Relation entre le paramétre E®/H et la taille des fissures [27].
Relation between crack size and E®/H parameter [27].

Influence de la longueur des fissures sur le rapport ténacité normalisée / dureté [32].

Correlation of the normalised fracture toughness / hardness parameter with the relative

length of Palmqvist and Half-penny cracks [32].

Modéle d'indentation interfaciale selon [71].
A schematic of the indentation model from [71].
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Fig.9:

Fig. 10:

Fig. 11:

Fig. 12:

Fig. 13:

Fig. 14:

Fig. 15:

Fig. 16:

Représentation de la longueur normalisée des fissures en fonction de la charge
normalisée selon différents taux de contraintes au sein du revétement [73].

Predicated, load / crack - length variations for buckled and unbuckled films, plbtted in
normalised coordinates [73].

Représentations des longueurs de fissures interfaciales et internes au matériau selon la
charge appliquée pour deux épaisseurs de revétement différentes de ZnO sur Si. Mise en
évidence de l'interaction entre les fissures [73].

Variation of interface crack radius with indenteur load for two thickness [73].

Représentation de la longueur des fissures interfaciales en fonction de la charge pour un
revétement sans contrainte résiduelle [73].

Variations of interface crack radius with indenteur load for stress - free films.

Représentation des points expérimentaux en fonction des paramétres normalisés [73].
Experimental points plotted in terms of normalised crack length and load
parameters [73]. _

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].

Modéle d'indentation proche de l'interface selon [79].
A schematic shows the characteristic of impression near the interface substrate -
film [79].

Effets du traitement de cuisson sur la structure du verre [81].
Effect of temperature or length of burning on phosphate glass coating [81].

Probabilité d'apparition de fissures sur un revétement de verre (920 °C, 30 min.).

Crack probability on glass coating (920 °C, 30 min).
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Fig. 17:

Fig. 18

Fig. 19:

- 'Fig. 20:

Fig.21:

Fig. 22:

Fig. 23

Fig. 24

Variation de la longueur des fissures de type Palmqvist (4]) en fonction de la charge
appliquée.
Variation of total Palmqvist crack length with the applied load.

Evolution des fissures en fonction de la charge appliquée
Cracks geometry in function of the applied load

Reconstitution de la géométrie des fissures sous une empreinte pour une charge de 50 gf
et 200 gf.

Real crack geometric, obtained by polishing, of Vickers print on 50 gf and 200 gf applied
load.

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.

Comparaison entre les ténacités calculées a partir d'une géométrie de type "P" ou de type
"Half Penny".
Comparison between "P" or "Half Penny" toughness equations.

Ténacité des revétements de verre pour les traitements étudiés.
Glass coating toughness for studies heat treatment.

Indentation a l'interface entre le revétement et le verre.

Interfaciale indentation on glass coating.

Indentation prés de I'interface selon le modéle de Zhang et Lewandowski [79].
Indentation near the interface from Zhang and Lewandowski's model [79].
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. INTRODUCTION

Les contraintes résiduelles ont une importance primordiale dans la tenue en service d'une surface
fonctionnelle. Bien souvent la surface fait I'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 a l'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 modéles mis en place et par

une application sur des échantillons galvanisés.

Chapitre IV : Détermination des o, ... 189



Il. MESURE DES CONTRAINTES MOYENNES
PAR INDENTATION

IILA. DURETE BRINELL.

Underwood [1] développe le premier les méthodes de détermination des directions et des contraintes
principales a partir du nombre de franges d'interférence formées autour d'une empreinte de dureté
Brinell. La méthode est d'abord étalonnée sur des éprouvettes soumises a 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 grace a une lumiére monochromatique. Les indentations sont
délicates a effectuer car une trés bonne perpendicularité entre 1'axe d'indentation et la surface de
I'éprouvette est nécessaire pour que les franges soient engendrées uniquement par les contraintes et
non pas par un défaut géomeétrique. B

Reprenant I’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. Il utilise la contrainte

équivalente de Von Mises J (o) :

J(G_)=%\/(01-02)2+(02—03)2+(01—03)2 (1)

ou 01,0, et o 3 sont les contraintes principales du tenseur de contraintes.
Les contraintes résiduelles, o®, sont déterminées a partir du champ de contraintes imposé par
l'indenteur, 6” , et de la limite d'élasticité du matériau, o ,- La plasticité est atteinte des que :

J(g’i+_o_R)—0;=O (2)

La connaissance de ﬂ , 0 et du point ou est apparu la plasticité fournit une information pour

caractériser ﬁ . Utilisant les relations de Hertz, l'auteur détermine les contraintes principales mais
leur direction ne peut pas étre calculée a partir de I'essai d'indentation par une sphére. Il faut pour cela
effectuer un essai d'indentation par un cylindre ; ou plutét trois essais a 0, /2, et /4 par rapport au
repére de travail (figure 1).
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Deux méthodes sont utilisées pour déterminer l'apparition de la plasticité dans le matériau :

*- la mesure de la déformation a la surface a I'aide de jauges ex@sioﬁé&iques,

*. les phénomeénes 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
lindenteur. |

II.B. DURETE ROCKWELL

Frankel et al. [3] utilisent une corrélation éxpén'mentale entre la dureté Rockwell C et les contraintes.
Reprenant 1'équilibre des contraintes établi par Shaw et al. [4] (figure 2), ils écrivent le critére de

Tresca sous la forme ;

2 2 2 2
(01—02)2+(-§p+02+P) +(—P+§p—ol) =20§‘, (3)

ot p est la contrainte exercée par la bille en dessous de l'indenteur en I'absence de frottement. En
réalité les contraintes résiduelles principales ne sont pas perpendiculaires & la direction de p, ce qui
nécessite l'introduction d'un coefficient correcteur, 3, défini par :
(01) = Boy et (02) = Boz (4)
La valeur de p s'expﬁmé sous la forme :
. Y2
3 2

P = =3 (o)+(e) + 3(0 - 2 (o)- (o)) (5)
et est reliée a dureté de Meyer, MHN :
AP
n d?

Cette relation permet de relier p a la définition connue de la dureté Brinell, HB, par :

ERRol

MHN = (6)

P
B (7)

Chapitre IV : Détermination des o, ... 191




o /oy

o [oy

N R/v,

Fig. 1 : Courbes d'égale limite d'élasticité apparente lors d'un poingonnement par une
sphére dans le cas d'un état de contraintes planes [2]

Limite 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 d/D est exprimé en fonction de P, HB et de D. La relation entre la dureté Brinell (en
Kgt/mm?) et la dureté Rockwell, HRc, est donnée par Tabor [5] :

13927 | |
HRc = 771 - —2227 8
¢ HB (8)

si les unités sont des Kgf/mm?,
Les auteurs aboutissent ainsi 4 la relation finale reliant la dureté Rockwell a la pfession p:

" b,HR¢+ (b,p-b) HRc+b,-b,p=0 (9)
oit les coefficients b; sont les constantes résultant du calcul. Les équations (9) et (5) relient les
contraintes résiduelles a la dureté du matériau.

Cette méthode est appliquée a trois échantillons d'acier autofrettés qui présentent une répartition
radiale des contraintes différente. Dans ces conditions la contrainte circulaire, o, est négligeable
devant la contrainte radiale, o, . La connaissance de la limité d'élasticité du matériau et l'essai de
dureté Rdckwell permettent de connaitre les contraintes résiduelles au sein du matériau engendrées
par le frettage au coefficient 3 prés. Ce coefficient est déterminé par des essais préalables dans des
conditions de sollicitations du matériau connues.

Cette méthode semble d'un intérét certain lorsque les sollicitations peuvent étre considérées 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 revétement mince, I'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 Gayman [6] ainsi que Racke et Fett [7] déterminent les contraintes résiduelles a partir d'une
variation de la dureté Knoop. Les variations de dureté sont reliées aux déformations par une relation
empirique du type :

g,(AH,) = —C,AH, ~(10)
avec: i =F B o pngy =B
HO HO

ou Hy et H, sont les duretés effectués 2 90° I'une par rapport a l'autre, et H,, est la dureté du matériau

en l'absence de contrainte résiduelle.
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Ces équations permettent de remonter aux contraintes par :
0,+0;, B +8,

=a(AH, +AH

E 1-v (a8, 2)

et 9% 5% _p(AH, - AH,) (11)
E 1-v

C,, 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 :

Ad:zu (12)
d,+d,

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, d, et d,, et la déformation du matériau (figure 3). Toute relation

entre les variations de dureté et les calculs de contraintes résiduelles est donc impossible.

IL.D. PROPAGATION DE FISSURES EN DURETE
VICKERS -

1l est devenu courant de mesurer la ténacité d'un matériau fragile a 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, Ky, qui est la somme de deux termes K et K,. K est la ténacité du matériau en

l'absence de contrainte et K, est fonction des contraintes résiduelles, o :

K, =2c5\/E (13)
n

Ainsi la ténacité d'un matériau massif sous contrainte s'écrit :

K, =K 220 (4
7

app \/_
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Hy,Hy=Knopp hardness in stressed state

aH(%]
Hy=Knapp hardness in unstressed stote | 4. - v
. . - 2= Mo
L 12 ak= Ak T
10 v
4 < 0 ——t Gy
6 H,~indentation H,~indentation
4
2
‘ : 2 3 s €[%]
- - -2 -1
4 3 S
€ (H))=-Ci" o L -4 ™
EI(H})=-C;'AH: L -6
{ -
GI‘(;::E’U{AH)’AHQ) -0
-G, = E-blaH, - aH;) - .
Gr = G2 aH, - ah; A ”
Ad (HV10)
(% N
[
5 — G >0 s
dz '-'—T ‘
Ad is relative difference of the Vickers- 3
indentation diagonols 5
Ad=2{d)-d;).'(d)4dy) !
2 'l N i 2 3 T E[%)
-4 -3 _
K -2
.
-4
-5

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 K, en fonction de \c permet de calculer la ténacité du matériau en I'absence de
contrainte résiduelle (ordonnée a l'origine) et la valeur des contraintes a un facteur % prés (pente de
: T

la droite). Le signe + est utilisé pour des contraintes de traction.

Ponton et Rawlings [9] mettent en évidence les difficultés pour déterminer la ténacité pér indentation.
Outre l'influence des contraintes résiduelles, 1'apparition et le développement de fissures de type
latéral, sunoﬁt 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, entraine la chute de la ténacité mesurée a 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 facon importante.

L'anisotropie du matériau est également source de difficultés. Marschall et Lawn [15] mettent en
évidence la dissymeétrie des fissures engendrées dans un verre anisotropique. Ce probléme est
également rencontré lorsque la longueur des fissures ne dépasse pas le diamétre moyen du grain
[9, 13].

Une attention est a apporter dans la détermination de la ténacité par indentation et ces demiéres
doivent étre effectuées a une distance supérieure a 4 c les unes des autres afin que les zones de
déformations élasto-plastiques ne se chevauchent pas [9].

Dans le cas de matériaux revétus, Lawn et al. [16] séparent la ténacité obtenue par indentation

normale en deux termes, K, ténacité du matériau massif et Ky, ténacité de la couche dans laquelle

existe des contraintes résiduelles de valeur maximale o; :
P 12
Xz = K — 2ot (15)
¢

ou c est la longueur des fissures, ) et ¢ sont des facteurs fonction de la géométrie des fissures de type
médian et de celle du diamant.et t I'épaisseur du revétement.

Ecrivant cette relation a la surface de I'échantillon ot les fissures ont une longueur c, ils obtiennent :

290 V2/K, =1 (co/c) (16)
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Le facteur de forme 1 est obtenu par calcul et vaut 1, dans le cas du diamant Vickers. La
connaissance de K, permet de déterminer le produit o t¥2et donc o, Mais ce modéle ne tient pas

compte des contraintes existantes dans le substrat. Gruninger et al. [17] scindent alors la ténacité d'un
matériau revétu en trois parties (figure 4) :
i) ils déterminent la ténacité, K., du matériau seul, avant revétement, donc sans contrainte

résiduelle :

Kr=x Pc3/2=cste (17)
I

ii) ensuite la ténacité du substrat indenté puis revétu est calculée par K =K+ K avec Kj:

K, =0 c/? (18)

ce qui conduit alors a

cn = 3/2* o /K, )c ] (19)

iii) la ténacité du substrat revétu du film puis indenté s’écrit sous la forme : K =K, + K, + K,

avec K;:

K, = 2yo t¥? (20)

qui permet d'écrire la relation finale : -

/cm é)/ci/z)kl—2‘P°ftl/2/Kr)—(1P0s/Kr)c%l/f (21)

C,, Cy, Cy sont respectivement les longueurs des fissures obtenues dans chaque cas d'indentation. En
effectuant les indentations a chaque étape, les auteurs déterminent les valeurs moyennes des
contraintes dans le revétement et le substrat. De part son hypothése de départ (t faible devant
I'épaisseur du substrat), cette méthode est souvent difficile pour les dépots épais et ne peut s'appliquer
que dans le cas ou des fissures sont formées par indentation dans le film et le substrat. Elle est donc

limitée aux matériaux fragiles.

Chapitre IV : Détermination des o, ... 197



1) matériau massif et indentation

h
substrat o
ii) indentation puis revétement n
- t
Milm
h
substrat oy

iii) revétement puis indentation

: \ﬁlm

substrat «—Crp -

Fig. 4 : Indentation d'un substrat dans trois types de revétements [17]
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Ill. 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 a la
détermination des contraintes par :

* ]a méthode de Timoshenko,

* ]a méthode de Timoshenko modifiée,

* ]'utilisation du rayon de courbure de I'échantillon,

* ]e calcul a partir des variations de coefficients de dilatation.

III.A. METHODE DE TIMOSHENKUO.

Timoshenko [18] étudie l'influence de la différence des coefficients de dilatation sur la déformation
des piéces composées de deux matériaux. Parmi les exemples traités, le bilame formé d'un acier a
base de nickel et d'un acier monel est le plus proche d'un matériau stratifié. Les hypothéses 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 a :

F,=F,=F (22)

Fh
et —2“" =Mff+MfS (23)
En introduisant les moments quadratiques, I, et le rayon de courbure de l'échantillon, R, nous
obtenons :

Fh_EJ | Edf

(24)
2 R R
La condition de continuité a I'interface permet d'écrire :
a AT + =y +L=af . (25)
Eshb 4R E, hb 4R
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Fig. 5: Méthode du bilame : hypothése de Timoshenko [18]
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Ce qui conduit en utilisant les deux équations précédentes a :

4 1 1 h
bh—ZR—(ESIs +EfIf E—+E—f) = (af —aS)AT——ZE (26)
s

L'auteur applique ensuite cette équation a son exemple. Mais dans le cas des revétements, 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 deuxiéme hypothése :
* |'épaisseur du substrat est H,
* |'épaisseur du film est t.

L'équilibre de la section de la poutre nous conduit a :

F,=F,=F (27)
F
et E(H+t)=Mff +M; (28)

Nous écrivons alors la condition de 1'isodéformation a l'interface entre le substrat et le film :

a AT + 5 . £=afAT -kt (29)
bHE, 2R btE; 2R
La contrainte maximale dans le film est donnée par :
o=£+lE (30)
S 2R
L'équation (28) permet d'exprimer F en fonction de 1/R :
2
= ———— (Bl + E¢I (31)
R(H+t)( o€s + Eelp)
La combinaison des équations (29) et (31) nous améne a :
2(E I + EfI
1 (L +Edl,)[ 1 g | g HEL (@; —ag) AT (32)
R b(H+t) |HE, tE; 2
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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, o,

devient :

1 2 tE
=l e B 1 % Bl J+—L : 33
° RLt(HH)(”+ lr) 2] 323

Cette méthode suppose que les contraintes calculées sont uniquement d'origine thermique.

III.C. UTILISATION DU RAYON DE COURBURE.

Pawel et Campbell [19] déterminent la contrainte maximale a partir du rayon de courbure de

I'échantillon apres le dép6t du film :

o=t (34)
2R
Dans le cas dun dép6t mince (h>>t), ils déduisent une valeur moyenne des contraintes dans le film
par I'équation :
1, Ehh _
o =—t—— 35
737 2Rt el

II1.D. UTILISATION DES COEFFICIENTS DE
DILATATION.

Dans le cas d'un substrat oxydé sur une seule face, Tien et Davidson [20] estiment les contraintes

résiduelles engendrées en écrivant la continuité des W a l'interface par les relations :
92" LORS .
E; AT " (o, —
e e, BP0y Eoif) avec AT * = T, — Tymp (36)
(1-v) 1+ E—f

1
S

pour I’oxyde, ot h’ est la demi - épaisseur de I’échantillon, et
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E, AT " (0, —a)

E¢h'
1-v)1+—1—
(1-v)( Et)

S

os=+ (37)

pour le métal.

Développant cette hypothése d'une continuité a I'interface, Dreir et al. [21] déterminent les contraintes
moyennes directement par : '

o, = —-;-E*AaAT dans le substrat

of = %E*AaAT dans le film

(38)

(1+v,) ag—(1+v¢) a; en déformations planes
avec Aa = .
ag — o en contraintes planes
AT = Tamp — Tirait

Tyt : température de traitement
T,mp : temperature ambiante

1 _1_[_1_ R _1_)
E' 2\Ef E}
g+ = JBi / 6 - vlz) en deformations planes
' E; en contraintes planes

Ces méthodes ne donnént qu'une valeur moyenne ou maximale des contraintes résiduelles alors que
la répartition des contraintes dans le revétement et a l'interface (ou prés de la surface des matériaux
massifs) est une donnée trés importante pour les propriétés mécaniques. Nous allons voir d'autres
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 dés 1925 par Lester et Aborn [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 facon
proportionnelle au niveau des contraintes. Cette variation est  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 I'onde incidente, A, l'angle de diffraction, 6, la distance
entre les plans, d, : -

2d sin© = nA (39)
ou n indique l'ordre de la réflexion.
Généralement le matériau est assimilé a un milieu homogeéne et isotrope, les déformations mesurées
sont reliées aux déformations calculées par la théorie de 'élasticité. L'état de contraintes est biaxial, la
composante selon 1'épaisseur du matériau est négligée et les contraintes principales sont reliées a la
déformation selon la direction ), par :

v+1 . v
eq,,lp:Toq,smzxp—E(ol+oz (40)

Si le matériau<ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>