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- INTRODUCTION GENERALE -

La technique d’indentation des matériaux est largement répandue. Elle est utilisée pour
caractériser les propriétés mécaniques des matériaux comme leur dureté, leur module
d’¢lasticité ou encore leur résistance a la fissuration. Qu’il s’agisse de laboratoires industriels,
de recherche ou encore de salles de travaux pratiques, I’appareil d’indentation en est souvent
I’instrument de base. Ceci montre bien le caractére universel de 1’essai d’indentation qui s’est
largement répandu du fait de sa simplicit¢ de mise en ceuvre et de son coit relativement

faible.

L’essai de dureté repose sur I’application d’un pénétrateur a la surface du matériau a tester. Le
pénétrateur, ou indenteur, peut présenter différentes formes géométriques simples : sphére,
cone ou encore pyramide. Lorsque I’indenteur est soumis a une charge donnée, il pénétre dans
le matériau, d’autant plus facilement que celui-ci est mou. Lors du retrait de ’indenteur, il
subsiste dans le matériau une empreinte résiduelle de forme similaire a celle de 1’indenteur
entourée d’une zone déformée plastiquement. On calcule alors un nombre en effectuant le
rapport entre la charge appliquée et une aire représentative de I’empreinte. Ce nombre, appelé
nombre de dureté, est équivalent a une contrainte. De maniére intuitive, la dureté caractérise

donc la résistance a 1’enfoncement du pénétrateur supposé indéformable.

Ce n’est pas une propriété intrinseque car le nombre de dureté obtenu par 1’essai d’indentation
dépend de la nature du pénétrateur, bille ou cone par exemple, mais aussi de ’amplitude de la
charge. En effet, suivant la charge appliquée, on observe une évolution appelée effet de taille
d’empreinte. La dépendance de la valeur de la dureté avec la charge appliquée a été largement
¢tudiée par Meyer (1908), Biickle (1973), Hays-Kendall (1973), Bull (1989), Li et Bradt
(1993) et plus récemment dans une revue bibliographique par Gong (2001). Ces études
cherchent a décrire mathématiquement 1’évolution de la charge avec un paramétre
géométrique représentatif de la taille de I’empreinte. Mais donner une signification physique
aux coefficients de ces lois n’est pas évident. C’est pourquoi, Nix et Gao (1998) ont proposé
une approche basée sur la théorie de Taylor (1935) qui explique la déformation plastique a
I’aide de la théorie des dislocations. Nix et Gao y associent la théorie du gradient de plasticité
qui tient compte des dislocations géométriquement nécessaires pour assurer la continuité de la

déformation a 1’échelle locale.
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Les phénomenes rencontrés pendant I’indentation des matériaux ameénent de plus en plus de
chercheurs a discuter du sens physique qu’ils attribuent a leurs résultats. Pour contribuer a cet

effort, nous montrons dans un premier chapitre que les effets de taille constatés peuvent étre

dus a la préparation des surfaces et qu’il faut le dissocier d’un réel effet de taille li¢ aux
mouvements des dislocations au voisinage de la surface libre. Nous montrons aussi que la
comparaison des nombres de duretés obtenus avec des indenteurs Knoop et Vickers conduit a

une bonne estimation du module d’¢lasticité si on modifie 1’écriture de la dureté Knoop.

Lorsque [D’indentation est effectuée sur des matériaux fragiles avec des indenteurs
pyramidaux, des fissures peuvent apparaitre aux extrémités des empreintes dans le
prolongement des diagonales. Il est admis depuis de nombreuses années que les fissures
peuvent se développer de manicre différente. Par exemple lorsque les fissures sont générées
aussi sous I’empreinte, elles sont appelées de type médian et lorsqu’elles sont développes aux
extrémités de I’empreinte, elles ont une forme de demi ellipse appelée de type Palmqvist
(1957). A partir de la Mécanique Linéaire de la Rupture, de nombreux auteurs ont proposé
d’écrire la ténacité en reliant la charge appliquée a une longueur caractéristique représentative
de la longueur des fissures. Ponton et Rawlings (1989) ont effectué une revue bibliographique
trés large sur le sujet. Ces dernicres années, des études plus fines sur la forme des fissures ont
montré 1’existence d’une zone « neutre » située sous I’empreinte dans laquelle aucune fissure
ne peut se développer, empéchant ainsi a la fissure de prendre une forme de demi-disque. De
plus, pour un méme matériau, on rencontre les deux types de fissures en fonction du niveau de

charge appliquée. Dans un deuxiéme chapitre, nous montrons que le passage entre les deux

régimes de fissuration est continu, la fissure prenant alors la forme intermédiaire de demi-
croissant déja proposé par Lube (2001). Cette observation nous amene a proposer une
nouvelle approche pour le calcul de la ténacité car il n’est pas possible d’utiliser une relation
unique pour I’ensemble des points expérimentaux. Dans cette partie, nous utilisons aussi
I’indenteur Knoop et nous proposons de comparer les résultats obtenus a ceux de I’indenteur

Vickers.

Au laboratoire de Lille, I’essai d’indentation interfaciale a ét¢ développé pour caractériser
I’adhérence de revétements €pais sur leur substrat. Son principe est d’appliquer 1’indenteur a
I’interface substrat/revétement dans le plan de I’interface. Sous I’action d’une charge donnée,
une fissure se développe dans le plan de I’interface. En s’appuyant sur le comparaison des

matériaux massifs fragiles, Chicot et Lesage (1996) ont écrit une ténacité apparente

Introduction Générale -2-
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d’interface qui prend en compte I’effet des contraintes résiduelles. L utilisation de I’indenteur
Vickers, de par sa forme géométrique symétrique limite les possibilités d’essai en fonction de
I’épaisseur du revétement et de la valeur de la ténacité d’interface. Pour étendre 1’utilisation

de cet essai, nous proposons ici d’utiliser I’indenteur Knoop de forme tres allongée, pour

¢tudier des revétements de plus faible épaisseur. Dans le troisiéme chapitre, nous
confrontons des résultats d’indentation interfaciale obtenus avec les deux types d’indenteurs

Vickers et Knoop.

Pour la détermination de la dureté d’un revétement, deux aspects sont a prendre en compte. Si
le revétement est suffisamment épais, seule la dépendance de la valeur de la dureté fonction
de la charge intervient. Lorsque le revétement est d’épaisseur faible, la valeur de la dureté
mesurée peut étre le résultat des contributions du revétement et du substrat. Pour séparer ces
deux contributions, des formulations mathématiques sont proposées dans la bibliographie.
Elles sont basées sur une loi linéaire additive dont les coefficients relatifs aux duretés du
substrat et du film sont empiriques (Biickle, 1973) ou mettent en jeu un rapport d’aires
(Jonsson et Hogmark, 1984) ou de volumes déformés plastiquement dans le revétement et
dans le substrat sous I’indentateur (Burnett et Rickerby, 1987). On peut distinguer deux types
de modele, les modeles descriptifs, dont le paramétre d’ajustement n’a pas de signification
physique et les modeles prédictifs qui cherchent plutot a déterminer du mieux la dureté du
film. Au laboratoire, Chicot (1995) a proposé un modéle de dureté des films minces construit
a partir de I’estimation des volumes déformés plastiquement sous 1’empreinte d’indentation
dans le revétement et dans le substrat. Ce modele basé sur 1’idée originale de superposer deux
systemes hypothétiques « substrat sur substrat » plus « film sur film » donne de trés bons
résultats en accord avec ceux obtenus en nanodureté et validés sur des revétements plus épais.
Quels que soient les modeles ils nécessitent la connaissance de données parfois difficiles a
obtenir, comme par exemple le module d’¢lasticité du film ou le choix d’une constante
difficile a déterminer a priori.

L’idée développée dans un quatriéme chapitre est de proposer un nouveau modele qui ne

nécessite pas I’introduction d’un parameétre de lissage comme dans les modeles descriptifs ou
de caractéristiques mécaniques comme dans les modéles prédictifs. Ce modéle se construit

avec les seules données expérimentales.
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PARTIE A

Etude bibliographique

L.’indentation des Matériaux
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Chapitre Al - L’indentation pour la mesure de la dureté.

Chapitre Al : L’indentation pour la mesure de la dureté.

Al-1. Définition.

La dureté d'un matériau est définie comme la résistance mécanique qu’un matériau oppose a
la pénétration, d'un autre corps plus dur que lui, sous 1’action d’une charge donnée. Le choix
de I’indenteur, est fait de maniére a pouvoir négliger sa déformation par rapport a celle du
matériau a tester. Du contact des deux corps, il résulte une modification superficielle du
matériau indenté qui dépend, non seulement des caractéristiques intrinseques du matériau,
mais aussi du mode et des conditions d’application de 1’indenteur. De ce fait, la dureté est en
réalit¢ une propriét¢ complexe qu’on ne peut relier directement aux autres propriétés
mécaniques du matériau. Toutefois, le nombre de dureté obtenu par I’essai d’indentation
donne a I'utilisateur une information quantifiée par des normes précises. Ainsi, appliquer la
norme permet de comparer des matériaux ou de caractériser 1’effet d’un traitement thermique
ou mécanique. L’essai d’indentation est d’autant plus intéressant qu’il est simple et rapide a
mettre en ceuvre. De plus, en n’affectant qu’une zone superficielle du matériau, il peut étre

considéré comme non destructif.

Si I’obtention d’un nombre de dureté ne pose pas de probléme, il n’en va pas de méme de
I’interprétation physique de la valeur obtenue qui varie suivant la méthode d’indentation.
Nous verrons dans la suite que cet aspect de la dureté conduit de plus en plus de chercheurs a
réfléchir a la notion méme de dureté. On peut citer Petik [1] qui évoque les problémes de

mesure ou plus récemment Malzbender [2] qui discute sur « les définitions » de la dureté.

Plus généralement, les techniques de mesure peuvent étre classées en quatre catégories selon
le mode d’application de I’indenteur. Parmi elles, on trouve :

a) La dureté par rayure : C’est la résistance qu’oppose un matériau a €tre rayé. Ce

type d’essai a donné lieu a la premiere échelle de dureté proposée par Mohs [3] en
1820. Dans ce groupe, on peut mentionner :

- Dureté Mohs (minéralogie).

- Dureté a la lime.

- Dureté Martens.
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- Dureté Turner.
L’essai a la rayure ou scratch test, utilise une pointe en diamant mise en contact avec le
matériau puis déplacée sur sa surface, soit a chargement constant soit a chargement variable,
généralement de maniére continue. Dans ce type d’essai, la résistance a la rayure est
quantifiée par la géométrie de la rayure générée par le contact ou par les singularités de la
courbe charge - déplacement. L’essai a la rayure est également utilisé pour caractériser

I’adhérence des films minces [4, 5].

b) Dureté par rebondissement ou Shore : Cette mesure est caractérisée par la capacité

du matériau a restituer I’énergie regue au cours du choc avec une bille tombante.

Ces essais sont essentiellement utilisés pour les matériaux polymeres.

c) Dureté par pénétration : C’est la résistance qu’oppose un matériau a la pénétration

d’un autre corps plus dur que lui. Ce sont les plus nombreux et les plus répandus.
Ils se distinguent par la forme géométrique de I’indenteur. La dureté est calculée
par le rapport de la force appliquée sur une surface représentative de la zone

indentée.

- Dureté Brinell.

- Dureté Rockwell.
- Dureté Vickers.

- Dureté Knoop.

- Dureté Berkovich.

Dans cette étude, nous nous intéresserons plus particulierement aux essais par pénétration,
plus souvent appelés « essais d’indentation ». Ces essais, outre la dureté, permettent d’obtenir
d’autres informations sur les propriétés mécaniques des matériaux comme, par exemple, la

ténacité que nous verrons dans un prochain chapitre.

Dans la suite, un effort particulier sera porté sur les essais utilisant un indenteur de forme
pyramidale. Il s’agit des essais Vickers et Knoop dont nous détaillerons le principe et les

caractéristiques dans la suite.

Etude bibliographique : L’indentation des matériaux -7-
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AI-2. Principe.

Le principe de I’essai d’indentation consiste a appliquer un indenteur de forme connue (bille,
cone ou pyramide) a la surface du matériau a tester. Sous 1’action de la charge d’indentation,
I’indenteur s’enfonce dans le matériau en produisant des déformations élastique et plastique
dans la zone de contact. Au retrait de I’indenteur, une empreinte résiduelle persiste. Plus la
charge appliquée est €levée, plus la taille de I’empreinte résiduelle est grande. Le nombre de
dureté est calculé par le rapport entre la charge appliquée (P) et une surface représentative de
I’empreinte (4). La relation générale s’écrit :

P
H== ALl
y (ALI)

Selon la nature de 1’essai, 1’aire considérée dans la relation (Al 1) est soit 1’aire réelle de

contact, soit I’aire projetée de I’empreinte.

L’application de la charge d’indentation peut étre discréte ou continue. Dans le premier cas,
I’empreinte résiduelle est observée apres le retrait de ’indenteur a 1’aide d’un microscope
optique. Une regle graduée permet de mesurer les différentes longueurs caractéristiques de
I’empreinte. Pour ’indentation en continu, la charge est appliquée progressivement et on
mesure en temps réel, le déplacement de la pointe de 1’indenteur en fonction de la charge. Un
exemple de courbe représentative est montré sur la Figure AlL1. Le calcul de la dureté se
déduit du rapport de la charge maximale atteinte avec la profondeur correspondante a cette

charge.

400 |

300 =

200 -

Load, P {mN)

] 500 1000
Displacement, i (nm)
Figure Al.l. Courbes charge-déplacement obtenues par Gong [6] sur des nitrures de

silicium.
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AI-3. Les indenteurs et le nombre de dureté correspondant.

AI-3.1. Indenteur bille. (Essai Brinell)

Le pénétrateur est une bille, en acier trempé en carbure de tungsténe ou en diamant, de
diameétre D. L’essai consiste a imprimer la bille sous 1’action d’une charge P a la surface d’un
matériau (Figure AL2). La charge est appliquée pendant une durée normalisée de quelques
secondes. Apres le retrait de 1’indenteur, on mesure le diamétre d de I’empreinte a 1’aide d’un

microscope.

Diameétre
v

o

5 f

(a) (b)

Figure Al.2. Schéma de l’indentation Brinell. (a) Etape de chargement, (b) Empreinte

residuelle.

L’aire superficielle de la calotte sphérique S laissée par la pénétration de I’indenteur bille est
fonction du diametre initiale de la bille D et du diamétre de I’empreinte résiduelle d. La

surface est calculée par la relation suivante :

S = 7Df et f:%(D—\/DZ —dz)
soit encore : S = %(D—\/D2 —dz) (AL2)

Le nombre de dureté se déduit par application de la relation (I.1), on obtient ainsi :

mp=L- 2P (AL3)

S aD(D-+D*-d?)
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Dans le cas de 1’essai Rockwell, on peut aussi utiliser une bille en acier trempé de 1/16 de

pouce. Le principe d’application est le méme que celui décrit dans le paragraphe suivant.

AI-3.2. Indenteur cone. (Essai Rockwell)
Le pénétrateur est ici un cone en diamant d’angle 120° au sommet. La profondeur de
'empreinte résultante est déterminée comme étant la différence entre les positions atteintes en

précharge et a pleine charge. La Figure AL.3 schématise le principe de cet essai.

Le cadran est Le cadran n'indique Le cadran indique la
mis a zéro pas la mesure de dureté mesure de dureté
Rockwell Rockwell

2 DO O

S e T "B

Charge initiale  Charge appliquée 140 Kg Apreés retrait de la
Charge totale 150 Kg charge maximale
h]{h:.ﬁh:

Figure Al.3. Schéma de I’indentation Rockwell C.

L'essai Rockwell C, consiste a appliquer d’abord une force de /00 N. Le cone s'enfonce d'une
profondeur 4;. On applique ensuite une force de /00 N + P, avec P = 1400 N, pendant une
durée de 3 a 8 secondes. Le cone s'enfonce d'une profondeur 4, on retire la force F, le cone
reste enfoncé d'une profondeur /43, la profondeur rémanente (43 — 4;) permet le calcul de HRC

selon la formule suivante :
HRC = (100 — (ks — hy ))* 500 (AL4)

Un des avantages de I’essai Rockwell est que le nombre de dureté peut se lire directement sur

un cadran gradué.
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AI-3.3. Indenteurs Pyramides.
AI-3.31. Indenteur Vickers.
Dans I’essai Vickers, le pénétrateur est une pyramide en diamant a base carrée. L’angle entre

les deux faces triangulaires opposées est de 136° et entre les deux arétes opposées de 148°

(Figure AlL.4).
Position de
I’indentation
o2
h
o1
1#3/
W
D A M
74°
E M
68 vV
; \
\Y

Figure Al.4. Schéma de I’indenteur Vickers.

La relation entre les angles mesurés entre les sommets et entre les faces est la suivante :

AM  1g74

—= (ALS)
BM  tg68

Aprées la pénétration de I’indenteur a la surface d’un matériau, 1I’empreinte résiduelle est de

forme carrée (Figure Al.4). Le nombre de dureté est calculé par le rapport de la charge a la

surface réelle de contact.
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L’aire réelle du contact de la pyramide avec le matériau (S) représente quatre fois 1’aire du

triangle représenté en grisé sur la Figure AL 4. Ainsi, S est égal a :

AC-VB 4-a-VB

S=4
2 2
l:V_-sin68°:>V_:'#O — 2.4
avece 2 2-sin 68\/5 = VB :ﬁ (AI6)
a2+a2:d2:>2~a2=d2:>a:7d 5in 68

Ainsi, la surface S peut s’exprimer uniquement en fonction de la diagonale d’empreinte d par

la relation :

RN 2
2 2 d

4sin68°  2sin68°

(AL7)

En combinant les relations (Al.1) et (AL7), on obtient I’expression générale de la dureté

Vickers :

_18544.P
d2

ou HV est exprimée en kgf/mm? si la charge P est donnée en gf et la diagonale de I’empreinte

HV (ALS)

den pm.

De plus en plus, le nombre de dureté est exprimé en GPa. Dans ce cas, il suffit d’exprimer P

en N dans la relation (ALS).

D’un point de vue pratique, la valeur de la diagonale s’obtient par la moyenne des deux
diagonales.

Un parametre important que I’on voit souvent dans 1’étude de I’indentation Vickers est le

rapport entre la diagonale et la profondeur de 1I’empreinte ou de pénétration % (distance MV

sur la Figure AL4). D’un point de vue théorique, cette valeur s’obtient de la maniére

suivante :
cosego =MV 1 R S S A (AL9)
VB \2-d 4 22 tan68° 7
4 - sin 68°
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AI-3.32. Indenteur Knoop.
L’indenteur Knoop est une pyramide en diamant a base losange. Le plus petit angle entre les

deux arétes opposées est égal a 130° et le plus grand angle entre les deux arétes opposées est

de 172°30° (Figure ALS).

| o ya
<> v S B
ye :
! g L
h
I |/ 30'N\
< r____hﬁhﬂ
—_—
Section AC
G | |
AL L afg
D W
\Y%
v Section BD 86°15
i
B ——p

65°

Figure ALS. Schéma de I’indenteur Knoop.

L’empreinte laissée aprés la pénétration est de forme losange allongée (Figure ALS). Le
nombre de dureté est calculé par le rapport de la charge a la surface projetée du contact.
L’aire projetée du contact de la pyramide avec le matériau (Sp) représente quatre fois I’aire du

triangle représenté sur la Figure ALS. Ainsi, Sp est égal a :

© 2004 Tous droits réservés.

SP:4.1.W.B_=2.£.K:L'_W (AL10)
2 2 2 2
£=h-tan(86°15'):>h= L — can(65°
avec 2 w 2-tanM{86 15) SW:LO),.L:[L:H]-W]
Y hetan(65°) = h=—2—— tan(86°15")
2 2 -tan(65°)
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Ainsi, la surface Sp peut s’exprimer uniquement en fonction de la grande diagonale

d’empreinte L par la relation :

L tan(65°)

= L =0,07028- L2 (AL11)
2 tan(86°15')

P

En combinant les relations (Al.1) et (AL.11), on obtient I’expression de la dureté Knoop [7] :

14229-P

HK
L2

(AL12)

D’un point de vue pratique, il suffit de mesurer la longueur de la grande diagonale (L) de

I’empreinte laissée apres la pénétration pour obtenir le nombre de dureté.

AI-3.33. Indenteur Berkovitch.
L’indenteur Berkovitch est une pyramide en diamant a base triangulaire. A titre d’exemple, la

Figure AI.6 montre une empreinte Berkovitch et des déformations rémanentes apres 1’essai.

Contacts matériau / indenteur

Figure AL.6. Empreintes Berkovitch pyramidales a base triangulaire.

L’angle mesuré entre une aréte et la face opposée est de 63,3°. Le nombre de dureté s’obtient

par le rapport de la charge a la profondeur d’empreinte par la relation :

- P

N (AL13)
(495-d )?
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AI-3.4. Synthése.

Le Tableau Al.1 regroupe les définitions et les nombres de duretés des principaux essais de

dureté par pénétration.

1) . . .
Jin ;Z; eteur Vickers Brinell Knoop Berkovitch | Rockwell C
Matériau Diamant Tungsténe Diamant Diamant Diamant
L Pyramide a base Pyramide a base Pyrqmlde a'base R R
Géométrie de 1 . L , triangulaire Cone d’angle
Vindenteur carrée d’angle Bille de diamétre D | losange d’angle d"angle entre 120°
entre faces de 136° 172,30 et 130
faces 63,3
Paramétre L : longueur de e:
L d : diagonale de d : diagonale de la plus grande d : profondeur | déplacement
geometrique s . s . . s . n
, I’empreinte I’empreinte diagonale de de I’empreinte | du cone lors de
mesuré , . - .
I’empreinte I’indentation
Nombre de 1854,5-P 3 2P 14,228 - P P
) HV =—> — | B=———— | HK= H=——| HRC=100-
dureté a2 aD(D —/D* —d*) 12 (4,95-d)? ¢
Pengf, P en Kgf, L en mm, P en mN,
Unités den um d et D en mm, P en Kgf, d en nm, e =0,002mm
Hy en Kgf/mm® HB en Kgf/mm” HK en Kgf/mm® H en GPa.
Echelle de M1crodurete: Macrodureté Mlcrodurete’ Nanodureté Macrodureté
charge macrodureté macrodureté

Tableau Al.l. Principes et nombres de dureté des principaux essais de dureté par

pénétration.

Al-4. Déformations au voisinage d’une empreinte.

Lorsque I’indenteur est en contact avec le matériau, celui-ci épouse la forme de I’indenteur.
Lors du retrait du pénétrateur, on constate souvent une déformation de I’empreinte due au
retour ¢lastique du matériau. Cette déformation peut prendre deux formes, une déflection des
faces de I’empreinte résiduelle (Figure AlL.7a) ou I’émergence d’un bourrelet de déformation

dans le plan de I’essai d’indentation (Figure AL7b)

Fissures et bourrelets

Déflection des faces
(a) (b)

Figure AL.7. Exempies de déformation d’une empreinte d’indentation Vickers.

Etude bibliographique : L’indentation des matériaux -15-

© 2004 Tous droits réservés. http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine


http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine

Thése d'Alberto Pertuz, Lille 1, 2003

Chapitre Al - L’indentation pour la mesure de la dureté.

Pour certains matériaux, la déformation peut conduire a I’apparition de fissures (Figure

AL.7b) ou a une déformation plus accentuée des arétes de I’empreinte (Figure ALS8).

Déformation des arétes

Figure ALS8. Exemples de fissures et de déformation d’arétes au voisinage d’une empreinte

d’indentation Vickers.

Sous I’empreinte d’indentation et pendant la pénétration de I’indenteur, il se crée des
déformations d’abord ¢lastiques pour les faibles charges, puis élasto-plastiques pour les
charges plus ¢élevées. Ces zones sont liées a une accumulation de dislocations. Fischer-Cripps
[8] a observé ces zones sous une empreinte résiduelle Berkovitch (Figure Al.9a). Il propose

une schématisation de I’arrangement des dislocations sous cette empreinte (Figure AL9b).

Zone de déformation
¢lasto-plastique

Zone de déformation
purement plastique (a) (b)

Figure Al.9. Déformation sous une empreinte d’indentation Vickers. [8]

De nombreux auteurs ont cherché a décrire la forme de la zone déformée plastiquement
développée sous I’indenteur. La taille de cette zone plastique peut étre estimée par analogie a

celle créée par une cavité sphérique de rayon r, et soumise a une pression p,. Hill [9] a
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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) :

[1 hl ln(Q)3] avec Q= b (AL.14)

{(l -v)Q) - i (1-2- v)} 7y

H_2,
E 9

Lawn et al. [10] montrent que la représentation du rapport (b/r,) de la taille de la zone
plastique est fonction de (H/E). Cette relation est linéaire en échelle bi-logarithmique. Elle

prend la forme suivante :
1/2
b = (Ej (AL15)

Dans le cas de I’essai Vickers, r, correspond au rayon de la demi-sphere de volume équivalent
au volume indenté, ici égal au volume de la pyramide, soit :

soit encore : A gnro3 (AlL.16)

:V =
12tan74 3

indenté 1/2sphére

Ainsi, le rayon r, s’écrit en fonction de d comme suit :

1/3
o :%.(“gn”j (AL17)

Notons que Lawn ne fait pas intervenir le coefficient w dans la relation qu’il propose. Lawn se

justifie par un ajustement expérimental qui le conduit a I’expression 7, comme suit :

v, = % (ctg74)"” (AL18)

En considérant la relation de Lawn, le rayon de la zone plastique devient :

d 1/2 s
b= [5) : [gj (ctgT4) (AL.19)

Si la forme de la zone plastique est bien connue pour 1’indentation Vickers, il n’en est pas de

méme pour I’essai Knoop, pour lequel aucune étude n’est disponible dans la littérature.

AI-5. Relation charge / taille d’empreinte.
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AI-5.1. Domaines de dureté.

En pratique, nous pouvons constater que la dureté mesurée varie en fonction de la charge
appliquée. On distingue généralement quatre domaines de mesure de dureté : nanodureté,
microdureté, dureté sous charge réduite et macrodureté. Les limites de ces domaines sont
déterminées suivant I’allure de la courbe de dureté en fonction de la charge d’indentation.
Elles ne sont pas définies de manicre trés précise. Cependant, on peut en donner un ordre de
grandeur, comme on peut le voir sur la Figure AIL.10, qui représente la variation de la dureté

en fonction de la gamme de chargement.

:9
A - -
5 i i
T i i
et ! ! !
2 | i i
< | i i
5 i i
& nanodureté | microdureté | dureté sous charge | macrodureté
: : réduite :
>i<e >ide >
| | |
| | |
I I I >
10 100 1000 Peng
Charge appliquée

Figure AL.10. Variation du nombre de dureté en fonction de la charge appliquée.

On remarque sur cette figure que, selon le domaine de charge, la dureté dépend ou non de la
charge d’indentation. Ceci permet de proposer trois grandes régions :
e La macrodureté pour laquelle le nombre de dureté ne varie pas avec la charge.
e La microdureté sous charge réduite ou le nombre de dureté augmente
généralement quand la charge diminue.
e La nanodureté, correspondant aux plus petites charges d’indentation, est une

région ou le nombre de dureté peut croitre ou décroitre selon les cas.

La variation de la dureté, qui correspond le plus souvent a une augmentation de la valeur pour
les faibles charges, est un phénomene largement décrit dans la littérature. Ce phénoméne est
appelé en anglais Indentation Size Effect (ISE) ou Effet de Taille d’Empreinte. Du fait de son

existence, le seul nombre de dureté ne suffit pas pour caractériser un matériau. Le probléme se
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pose surtout lorsqu’on veut comparer des valeurs de dureté entre elles. Il est recommandé
alors d’indiquer la charge avec laquelle la dureté est mesurée ou mieux, d’exprimer la

variation de la dureté avec la charge appliquée.

La variation de la taille d’empreinte est tres difficile a prévoir ou a prendre en compte pour
des faibles charges. Différents mécanismes ont été avancés pour I’expliquer. Ceux-ci
comprennent le durcissement par écrouissage [11], la récupération ¢Elastique apres
l'indentation [12], la charge requise pour amorcer la déformation plastique [13], 1'énergie
nécessaire pour déplacer une dislocation [14], les erreurs statistiques de la mesure [15], le
frottement entre le matériau et les faces de l'indenteur [16], et la théorie du gradient de
plasticité [17]. Une grande partie des hypotheéses concernant la variation de la dureté en

fonction de la charge peut étre trouvée dans les articles récents de Gong et al. [18-20].

AI-5.2. Modé¢les décrivant I’effet de taille d’empreinte.
Différents modeles existent pour représenter la variation de la dureté avec la charge. Ces
modeles consistent a exprimer la charge P en fonction d’un parametre de taille lié a
I’empreinte de manicre a obtenir une expression de la dureté uniquement en fonction de ce
parameétre. Dans la suite, les modeles sont appliqués dans le cas de la dureté Vickers, mais le
phénomeéne existe avec les autres types d’indenteur. Généralement, la variation de la charge P
avec la diagonale d de I’empreinte Vickers est représentée soit par une loi puissance, soit par
un développement polynomial de d comme 1’a proposé Biickle [21] :
P=Ay+Ad+Ayd? +..+ A,d" (AL20)
avec P = charge appliquée en Kg.

d = diagonale de I'empreinte en mm.

A; = des coefficients de lissage
Augmenter le nombre de parametres, permet bien sir d’obtenir de meilleures corrélations,
mais la signification physique des parametres est bien souvent inversement proportionnelle a

leur nombre. C’est pourquoi, Mitshe [22], Frolich [23] et Vingsbo [24] se sont limités a un

polynome de degré 3 :
P=A,+Ad+ A,d* + A,d’ (A1.21)
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Meyer [25], a proposé, des le début du siecle, d’exprimer la variation du diamétre de
I’empreinte (pour I’essai Brinell) en fonction de la charge a ’aide d’une relation empirique,
appelée généralement /oi de Meyer, dans laquelle :

P=4-d" (AL.22)
avec : n, une constante liée au matériau. n, reli¢ a I’écrouissage, est appelé indice de Meyer.

A est une constante.

Le parametre n s’obtient en calculant la pente de la droite P = f(d) en coordonnées bi-
logarithmiques. 4 est la valeur de P lorsque d = 1.

En introduisant la relation de Meyer dans celle de la dureté Vickers, on obtient :

Hy =a-d"? avec o noté H, (AL23)

Le parametre n est en rapport avec le coefficient de durcissement intervenant dans la loi de
Hollomon sur la partie exponentielle de la courbe rationnelle de traction. Il représente la
dépendance de la dureté vis-a-vis de la charge :
¢ Quand n = 2, la dureté est indépendante de la charge.
e Quand n < 2 (ce qui correspond au cas le plus fréquent), la dureté augmente
lorsque la charge diminue.
e Quand n > 2, la dureté tend vers I’infini quand la charge augmente (comme la
dureté est quasiment constante dans le domaine de macrodureté, ceci montre
que la représentation de Meyer n’est valable que dans un domaine de charge

limitée).

La Figure AL11 montre un exemple d’application de la loi de Meyer sur des composites

Al,Os-TiC.

Dans la loi polynomiale, Hays et Kerdall [13] introduisent une constante W qui représente le

minimum de résistance du matériau a la pénétration :

P=W+A4-d’ (AL24)
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Figure AL.11. Exemple de représentation de Meyer obtenu sur des composites AL, O3—TiC.

Récemment, Li et Bradt [26], en analysant leurs données expérimentales ont trouvé que la
valeur de W résultante est trop élevée pour avoir une signification physique réaliste. Ils ont
alors suggéré que W ne soit pas constant, mais que ce paramétre devait étre directement

proportionnel a la taille de I’indentation. Ils proposent ainsi la relation :

P=Ad+ A,d’ (AL.25)

La Figure AL12 montre que la relation (Al25) s’applique parfaitement dans le cas de

céramiques Si3Ny [18].

Fid (Nfmm)

1m [ 4 E i 3 'l e i 2 ]
0.02 0,04 0.06 0.08 0.10 012
d (mm)

Figure Al.12. Représentation de Li et Bradt appliquée a des céramiques ZrO, et Al,O;3 [18].
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Cette relation ne fait intervenir que deux parametres. Les auteurs proposent que le coefficient
A corresponde au terme constant de la dureté et que le coefficient 4, soit li¢ a la résistance
¢lastique du matériau et au frottement entre le matériau et I’indenteur. En introduisant la

relation de (Al.25) dans I’expression de la dureté Vickers, on obtient :

A
=ocA2+oc-71=H0+§ (AL26)

A -d+ A, -d?
oA +A4)

HV = 72

ou Hj est appelée dureté absolue. Sa valeur correspond a la dureté que 1’on obtiendrait pour
une charge appliquée infinie. La pente B représente la variation de la dureté avec la charge
appliquée.

Cette représentation a aussi été proposée par Thomas [27].

Gong et Guan [20] en appliquant le modéle proposé par Li et Bradt [26] sur plusieurs

céramiques ont observé une déviation par rapport a la linéarité (Figure AL.13).

?Wl-
800
__ s}
E 400 -
Z
2 a0}
[0y o FD-02
& FD-03
2001 v SiN/SIC,
100 oa g I I 3 IR
002 003 0.04 005 0.08 007 008 009

d (mm)

Figure AL.13. Résultats de Gong et al [20] sur différents types de céramiques SizNy.

Pour tenir compte de cet écart, les auteurs proposent d’introduire le coefficient 4y dans la

relation (AI.25) :
P=A,+Ad+ 4,d* (AL.27)

Ay est équivalent a une charge « critique » dont le sens physique n’est pas clairement précisé.

Mais il pourrait s’agir de la charge pour laquelle la diagonale de I’empreinte serait nulle, le
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retour ¢lastique du matériau conduisant a la disparition de ’empreinte apres le retrait de

I’indenteur appliqué avec la charge A.

Récemment, Gao et al. [28] ont proposé une nouvelle théorie a partir des travaux de Taylor en
1935 qui a proposé le concept de dislocations pour expliquer la déformation plastique. Sur
cette base, Gao introduit un concept de dislocations géométriquement nécessaires pour assurer
la compatibilité locale des déformations. Cette théorie, appelée « Gradient de plasticité »

conduisent les auteurs a proposer une relation de la forme :

h 0
H=H,- 1+7 (AL.28)
ou h représente la profondeur de I’empreinte et 4y une longueur caractéristique fonction du

matériau.

Un exemple d’application (Figure Al.14) est proposé par Qiu [29] sur la base des travaux
expérimentaux de McElhaney [30].

g0
4.5 s M-EG Flaw Theory
—-—— M5G Deformation Theary
4.0 - & Exparimantal Data
X5

20 /”

W

(HH,)*

04 T T L | T — T T
0 1 2 3 4 5 [ 7 ]
1k {um™}

Figure Al.14. Représentation du modeéle de gradient de plasticité [29].

Comme nous venons de le voir, de nombreux modé¢les décrivent I’effet de taille en
indentation. Qu’ils s’appuient ou non sur des théories physiquement bien fondées, la plupart
des modeles permettent de bien représenter les points expérimentaux. Cependant 1’utilisation
de ces modeles doit étre faite avec prudence car tous les phénomeénes qui affectent la surface
des matériaux peuvent masquer le phénoméne physique li¢ a la seule compatibilité des

déformations.
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Nous verrons dans la suite de ce travail qu’il faut étre effectivement prudent d’autant plus que
I’effet de taille, méme s’il existe en terme de gradient de plasticité ou d’effet d’une surface
libre sur le mouvement des dislocations, peut étre simplement dii en grande partie a la

préparation de la surface.

AI-6. Relation entre les nombres de dureté Vickers et Knoop.

Comme nous ’avons précisé auparavant, la dureté Vickers est définie comme le rapport de la
charge a la surface réelle de contact tandis que la dureté Knoop s’exprime par le rapport de la
charge a la surface projetée de I’empreinte résiduelle. Négligeant cette différence entre les
définitions des duretés, des auteurs ont tout de méme comparé des valeurs de dureté Vickers
et Knoop obtenues dans les mémes conditions sur les mémes matériaux. Par exemple, on peut
mentionner les travaux de Gong [31] sur différentes céramiques SisNg4, ceux de
Mukhopadhyay [32] sur des nitrures de silicium et des céramiques Sialon ainsi que ceux de
Uller [33, 34] sur une alumine Al,Os et un carbure de silicium SiC. Il est trés intéressant de
représenter I’ensemble de ces résultats sur le méme diagramme (Figure AL.15) pour montrer

ce que peut étre la correspondance entre les deux nombres de dureté.

28 e
X Gong [31] et
44 | ¥ Mukhopadhyay [32] e ]
< Ullner [33, 34] o
o
E 20 //// <><>
< RS o
167 e .
an X
12 mIX -
%
8 T T T T T T T T T
8 12 16 20 24 28
HV (GPa)

Figure A1.15. Comparaison entre les nombres de dureté HV avec HK.

La premiére observation est que la relation qui lie les nombres de dureté semble indépendante

de la nature du matériau puisqu’il est possible de représenter 1’ensemble des points sur la
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méme courbe. On peut voir aussi sur cette figure que la valeur de la dureté Knoop est toujours
plus petite que la dureté Vickers correspondante lorsque celle-ci est supérieure a 8 GPa. Pour
les valeurs plus petites que 8 GPa, une étude effectuée par Shaw [35] sur différents alliages
métalliques montre sans ambiguité que la valeur de la dureté¢ Knoop est toujours supérieure a

la dureté Vickers méme si I’écart est faible (Figure AI.16).

2.0 —
1.8 v .
’ ///,
~ ‘ il
QCS 16_ - .. //,/ T
H P
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A 1.4 o '.6 :
an A .*/ o v  Al-Cr-Zr-Mn
. ®  Mg-20 wt% Al
1.2 A 5066alloy ||
o | 5090 alloy
1.0 - T T T T T T T T T
1.0 1.2 1.4 1.6 1.8 2.0
HV (GPa)

Figure A1.16. Données expérimentales de Shaw sur différents alliages.

La différence entre les duretés Vickers et Knoop a été le sujet de plusieurs discussions dans le
passé. Par exemple, Shaw [35] attribue cette différence a des phénomenes de friction générés
par le contact indenteur / matériau d’autant plus que la présence de lubrifiant pendant 1’essai
réduit significativement cet effet. Des observations similaires ont été rapportées par Atkinson

et al. [36-38].

Selon Gong [31], en accord avec les observations expérimentales de Lawn [39] et de Marshall
[40], la principale raison de cette différence est 1’existence d’un retour élastique qui résulte de
I’incompatibilité de déformation entre la zone plastique et la zone non déformée du matériau
au voisinage de I’empreinte qui apparait apres le retrait de I’indenteur. Pour 1’indentation
Vickers, il est généralement admis que ce retour ¢lastique n’affecte pas les diagonales de
I’empreinte mais seulement la profondeur [35]. Pour I’indentation Knoop, au contraire, si le

retour €lastique ne modifie pas la grande diagonale de I’empreinte, la petite diagonale décroit

© 2004 Tous droits réservés.
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d’autant plus que la charge appliquée est grande. Cette modification entraine une variation de
la surface 4 intervenant dans I’expression originale de la dureté. Une étude systématique
menée par Marshall [40] a montré que le rapport des diagonales (w/L) permettait d’apprécier
les propriétés élasto-plastiques du matériau. Blau [41] et Lima [42], sur la base de ces travaux
originaux, ont exprimé le rapport (w/L) en fonction de la dureté et du module d’¢élasticité par

la relation suivante :

w

L

W

L

mesuré

. (0,45 . ﬂj (AL29)
théorique E

ou le rapport (w/L) théorique se calcule avec la relation AIL.10.

Cette relation a ¢été utilisée avec succes par Gogotsi [43] et Amitay-Sadovsky [44] pour

évaluer le module d’élasticité des matériaux testés.

De la méme manicre, Gong [31] a représenté (Figure AL.17) le rapport (w/L) en fonction du
rapport des duretés (HV/HK) pour des céramiques a base Si3N4. La Figure AI.17 montre une
représentation linéaire entre le rapport (w/L) et le rapport des duretés (HV/HK). Les auteurs

trouvent expérimentalement les coefficients suivants :

d = 0,1908-0,0595-[ 22~ (AL30)
HK

mesuré

0.126

0.123

< p1zo
\ a
S
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Figure A1.17. Données expérimentales de Gong [31] sur différentes céramiques a base

Si3Ny.
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Les équations AL.29 et AI.30 doivent étre cependant considérées avec prudence puisque leur
combinaison implique une corrélation unique entre les duretés HV et HK et le module
d’¢lasticit¢ E. En effet, cette corrélation n’est pas possible directement puisque le rapport
(HV/HK) peut varier pour un matériau donné en fonction de son état structural alors que le
module d’¢lasticité reste le méme. Par exemple, la dureté des aciers trempés peut atteindre un
rapport 3 par rapport aux mémes aciers recuits alors que £ reste égal a 200 GPa. L’expression
due a Gong est toutefois intéressante a considérer puisqu’elle montre que le rapport (w/L) est
¢gal a 0,1313 lorsque le rapport (HV/HK) est égal a 1. Cette valeur est trés proche de la valeur
théorique de 0,14 (relation AI.10). Mais, malheureusement le modele de Gong n’est
applicable que pour des valeurs de dureté Vickers supérieures a 8 GPa. Nous pensons a toutes
les valeurs de dureté, cependant qu'un modele physiquement fondé doit partir de la valeur 0

car la valeur de 8 GPa. n’a pas de signification physique.

AI-7. Discussion.

Cette premiere partie bibliographique montre, de toute évidence, que des problémes restent
posés quant a I’interprétation des résultats obtenus pour I’indentation des matériaux. En effet,
I’effet de taille d’empreinte est décrit dans une large proportion par des modeles dont le sens
physique n’est pas précisé. L’objectif de notre travail sera, en partie, d’étudier cet effet de
taille en modifiant la surface des matériaux a étudier. Des traitements mécaniques de
polissage différents seront réalisés de manicére a obtenir différents niveaux d’écrouissage
superficiel. Ce travail étant présenté, nous étudierons la relation entre les nombres de dureté
Vickers et Knoop. Nous montrerons qu’il est plus judicieux de baser les définitions de ces
deux duretés sur le méme principe de maniere a comparer valablement les nombres de dureté.

La comparaison pourra alors étre étendue a I’ensemble de la gamme de dureté.
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Chapitre AII : L’indentation pour déterminer la ténacité.

All-1. Introduction.

Pour déterminer la résistance a la fissuration des matériaux fragiles, 1’indentation Vickers est
une des méthodes les plus utilisées si on se rapporte au nombre de travaux qui portent sur
cette technique [1-15]. Comparée aux techniques plus conventionnelles comme la flexion de
poutre indentée (ISB) [16], la poutre entaillée en chevron (CNB) [17, 18], la poutre double
cantilever (DCB) [19] et la poutre entaillée d’un seul coté (SENB) [20, 21], la technique
d’indentation présente plusieurs avantages. En effet, la méthode par indentation Vickers
nécessite seulement une surface plane polie et un équipement d’indentation. Le principe de
cette méthode est d’appliquer 1’indenteur sous une charge donnée et de mesurer la longueur
de fissures correspondantes générées aux extrémités de I’empreinte. Le calcul de la ténacité
prenant en compte les deux parametres, charge et longueur de fissure, va dépendre de la forme

de la fissure.

AII-2. Formes des fissures.

L’observation de la surface polie sur laquelle est appliquée I’'indenteur Vickers montre
généralement 4 fissures aux extrémités de I’empreinte qui se propagent selon I’axe des

diagonales (Figure AIL1.).

Undoped Si (100} Lindoped polysilicon film SiC film

Figure AIL1. Fissures obtenues par indentation Vickers sur différents materiaux [22].
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Cependant, sous la surface, la fissure peut prendre différentes formes. Lorsque la fissure est
seulement développée aux extrémités de I’empreinte, elle est appelée de type Palmqvist [23].
Dans la suite, on emploiera souvent le terme « type P » pour désigner cette forme de fissure.

Lorsque I’indentation génére une fissure en demi disque sous ’empreinte, on lui donne le
nom de « Half Penny Crack » (fissure en demi penny). On dit aussi qu’elle est de type médian
que I’on désignera par « type M » dans la suite. La Figure AIL2. schématise trés bien les

deux formes des fissures rencontrées.

(a) (b)

7
¥
S
.

b 9o # —#fi—r | —

Figure AIL2. Fissures sous indentation (a) de type médian ou half-penny crack (type M) et
(b) de type Palmgqvist (Type P).

Pour déterminer le type de fissure, la premicre idée est d’effectuer un polissage de la surface
indentée. Si les fissures restent en contact avec les extrémités des empreintes, alors la fissure
est de type M. Dans le cas contraire, les fissures n’apparaissent donc pas en dessous de
I’empreinte, la fissure est de type P. Longtemps, on a suivi expérimentalement cette démarche
mais des études récentes ont montré que le chemin de la fissure pouvait suivre d’autres voies.
En effet, Lube [24] a étudié les profils des fissures par indentation en utilisant une méthode
basée sur la décoration a I’acétate de plomb de la fissure obtenue par indentation Vickers de
nitrures de silicium (Figure AIL3.). La Figure AIL3. correspond a trois indentations

effectuées sous des charges différentes. Méme la révélation par décoration peut étre partielle,
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Lube [24] conclue qu’une partie des fissures observées répond a la définition donnée par

Cook et Pharr [25] en accord aussi avec la fissuration de type Palmqvist

200 pm

(2) (b)

400 pm

(©)

Figure AIL3. Fissures observées par Lube [24] en utilisant la méthode de décoration.

Cependant, sur la Figure AIL3 on observe immédiatement sous I’empreinte une zone sombre.
Pour Lube, il s’agit d’une zone centrale qui prend une forme hémisphérique adjacente a
I’empreinte qui ne serait pas apparue par la décoration. Dans cette zone, des contraintes de
compression existent au cours de 1’indentation. L’auteur conclue que les fissures ne peuvent
croitre dans cette zone. Cependant, comme on peut le voir sur cette figure, pour les charges
¢levées, les deux segments de fissures se rejoignent pour former une fissure qui prend la
forme générale d’une fissure de type M.

Ainsi, Lube suggere que le méme matériau peut suivre les deux types de fissuration sous
indentation. Ce comportement étant dépendant du niveau de charge appliquée. Ce résultat est
en accord avec de nombreuses observations expérimentales. Par exemple, Matsumoto [26] a
observé une fissuration de type P a des faibles valeurs de charge alors que les fissures de type

M apparaissent pour les charges plus élevées. Il a aussi indiqué une valeur limite de charge
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comprise entre 500 et 600 N. D’un autre c6té, Glandus et al. [27] ont trouvé une valeur limite
de 625 N pour la charge lorsque la ténacité du matériau est de ’ordre de 8 MPa.m"?. Des
études systématiques réalisées par Cook et al. [28] et Kaliszewski [29], ont confirmé que des
fissures de Palmqvist sont formées aux faibles charges d’indentation et que leur morphologie
se change en fissure de type M au dela d’une valeur limite qui dépend du matériau. Ainsi,
pour expliciter cette transition, Lube [24] propose I’existence d’une zone centrale qu’il

schématise sur la Figure AIL4.

P
200 @ - Fissure latéral Vue de
J dessus

€= o
150

100 I_-"L

 ————
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"
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Figure AIlL4. Vues schématiques d’une empreinte Vickers et de la fissure associée montrant

une zone neutre située juste sous l’empreinte [24].

Pour exprimer la ténacité, de nombreux modeles existent. Tous ces modeles s’appuient soit

sur le type P, soit sur le type M de la fissure.

AII-3. Expressions de la ténacité.

Plusieurs auteurs [1-15] ont proposé différentes relations pour exprimer la ténacité (K;c) en
fonction du type de fissure. Lorsque la fissure est de type Palmqvist (type P), les expressions
de la ténacité relient la charge appliquée (P) a la demi-diagonale de I’empreinte (a) et la
longueur de la fissure mesurée a partir de I’extrémité de I’empreinte (/). Quand la fissure est
de type Median (type M), les relations montrent une dépendance de la charge appliquée (P)

avec une longueur de fissure mesurée a partir du centre de I’empreinte (c). Certaines de ces
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relations font aussi intervenir les propriétés élasto-plastiques du matériau, c’est a dire le
module d’¢lasticité (E) et la dureté (H).

Ponton et Rawlings [25] ont recensé 13 modeles pour un systéme de fissuration de type M et
4 modeles pour un systéme de fissuration de type P. Les expressions de la ténacité, différentes
selon leur origine plus ou moins empirique et selon la zone de déformation plastique

considérée sous I’empreinte sont rassemblées dans le Tableau AIL1.

Ténacité Kc (fissures de type M) Réf. | N° formule
0,0101 P/ac™”? [1] (AIL1)
0,0515 P/ac’” [2] (AIL2)
0,079 P/a’” log (4,5 a/c) [3] (AIL3)
0,0824 P/ [4] (AIL4)
0,4636 P/a’? (E/H)*” 100 * [5] (AIL5)
0,0141 P/a’? (E/H)” log(8,4 a/c) [6] (AIL6)
0,0134 P/ (E/H)™? [7] (AIL7)
0,0154 P/ (E/H)™? [8] (AILS)
0,033 P/c? (E/H)? [9] (AIL9)
0,0363 (E/H)*° P/a’” (a/c)"*° [10] | (AIL10)
0,0095 (E/H)? P/c” [11] | (AILID)
0,022 (E/H)*° P/c"? [12] | (AIL12)
0,035 (E/H)" P/c"? [13] | (AIL13)

* © F=-1,59-0,34B-2,02B*+ 11,23 B*-24,97 B*+ 16,32 B’
et B=log(c/a)

¢ correspond a la longueur de fissure mesurée a partir du centre de I’empreinte d’indentation

et a a la demi-longueur de la diagonale de 1I’empreinte d’indentation.

Ténacité Kc (fissures de type P) Réf. | N° formule
0,0089 (E/H)*” P/al'"? for=025<Va<=25 | [9] | (AILl4)
0,0122 (E/H)*” P/al"? [13] | (AIL15)
0,0319 P/al”? [14] | (AIL16)
0, 0089 (E/H)*” . (a/l)!?. P/c"? avecc=a+1 | [15]| (AIL17)

Tableau AIL. 1. Modéles utilisés pour le calcul de la ténacité par indentation.

Il est possible de généraliser les expressions mathématiques des ténacités sous la forme

suivante :
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EN P
Kicm = a(H—Vj C3T etc=a+l pour les fissures de type M (AIL18)
r
E P
Kicp =P v 2 pour les fissures de type P (I1.19)

ou « et f sont des coefficients et g et » des exposants qui prennent des valeurs différentes
selon les auteurs. Parmi les relations les plus employées, la relation proposée par Evans [4] et

Shetty [14] s’écrivent :

Koy =0.0824 % pour les fissures de type M (I1.20)
c
P
Kicp =0.0319 ——> pour les fissures de type P (IL.21)
al

Ces relations présentent I’avantage de ne pas nécessiter la connaissance du module d’élasticité

difficilement accessible pour certains matériaux.

All-4. Approches expérimentales.

De toute évidence, la connaissance de la forme de la fissure est indispensable pour le choix de
la relation. Il existe deux maniéres générales d’accéder a la forme de la fissure. La premiére
est purement expérimentale. Il s’agit, comme nous 1’avons signalé plus haut, d’effectuer des
polissages successifs de la surface indentée et d’observer la fissure résiduelle. Par exemple, ce

travail a ét¢ mené par Milekhine [31] qui a reproduit sur la Figure AILS les mesures

expérimentales.
Distance from the center of the mark, um
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
0
Indentation mark
2
4
E Inner edge of the crack
=
a 6 /
w
a
8 Outer edge of the t:r:;u:k/v
10

Figure AILS. Profil des fissures le long des diagonales d’empreintes réalisées sur un alliage

FeSi sous une charge de 300 g [31].
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Bien que de forme imprécise, I’auteur a pu identifier une fissure qui s’approche du type
Palmgqvist. D’autres auteurs comme Lube [24] ont utilisé la technique de décoration. Il est
clair que ces techniques demandent beaucoup de temps a mettre en ceuvre. C’est pourquoi,
une approche mathématique, permettant de s’affranchir de I’expérience, a été développée par
Niihara [9]. Il s’agit d’un critére formel basé sur I’évolution du rapport entre la longueur de la
fissure (c) et la diagonale de I’empreinte (a) en fonction de la charge appliquée. Cette
approche semble trés peu utilisée mais nous verrons dans la partie expérimentale de ce
mémoire comment il est possible de prévoir la forme de la fissure a partir d’une meilleure
analyse du rapport c/a.

Une autre possibilité pour identifier la forme de la fissure est de représenter le parameétre de

72 ou al'? en fonction de la charge P. En effet, si les relations (AIL.18) et

fissuration, ¢
(AIL.19) sont vérifiées, alors ces paramétres doivent étre constants comme le montre les

relations suivantes :

EN 1
32 = 0{—] : -P=C[*-P pour les fissures de type M (AIL22)
HV ) Kiepm
1/2 EN 1 te
al’"* =B — | . -P=Cy -P pour les fissures de type P (AIL.23)
HV ) Kcp

Gong [32], ajoutant des résultats de Ritter [33], propose de représenter la ténacité calculée en

utilisant la relation (AIL8) en fonction de la charge appliquée (Figure AIL6).

.65
S D I e N T e ' -
1 10 100
Indentation load, (N)
Figure AIL6. Ténacité calculée avec la relation (AIL8) [32].
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Comme le montre cette figure, il est impossible d’obtenir une valeur unique de ténacité. Elle
ne serait donc pas une propriété intrinseéque au matériau. Pour 1’auteur, 1’évolution constatée
de la ténacité avec la charge doit étre attribuée a 1’effet de taille en indentation, effet ISE que
nous avons largement décrit dans le chapitre I. Gong [32] propose alors de modifier la relation
de Anstis [8]. Cette modification est aussi applicable a I’ensemble des relations de ténacité.
En effet, il s’agit de combiner I’expression générale de la dureté et la relation de la ténacité.
Le nombre de dureté Vickers est exprimé par la relation suivante :

P P
H=—=

A_2-a2

(AIL.24)

ou a est la demi-longueur de la diagonale de I’empreinte résiduelle.

En introduisant ’expression de la dureté All.24 dans la relation générale de la ténacité, Gong

obtient la relation suivante :

Ko =28(EHy)\ > T3 (ATL.25)
C

Il propose de tracer cette nouvelle expression de la ténacit¢ en fonction de la charge
appliquée. La Figure AIL7 montre effectivement que les valeurs obtenues sont indépendantes

de la charge en accord avec les hypotheéses avancées par Gong [32].
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Figure AIL7. Parameétres de fissuration par indentation P/c

fonction de la charge [32].

(cercle) et a (carré) en
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Ces résultats en fissuration par indentation Vickers sont trés intéressants mais ils montrent
aussi la difficult¢ de donner une valeur unique de la ténacité. En effet, de nombreux
phénomenes liés a I’indentation, comme [’effet ISE ou pour certains matériaux une
multifissuration sur les flancs de I’empreinte ou dans son voisinage, viennent perturber la
simple analyse par I’'une ou ’autre des relations proposées dans la bibliographie. Cependant,
pour mieux comprendre le processus de fissuration, des auteurs ont cherché a utiliser

I’indenteur Knoop dont la forme particuliere doit générer un autre systeme de fissures par

rapport a un indenteur Vickers.

AII-S. Fissuration par indentation Knoop.

Cependant, trés peu d’études utilisant I’indenteur Knoop sont disponibles dans la
bibliographie. On peut citer Lube [24] qui analyse la forme des fissures engendrées par un
indenteur Knoop sur un nitrure de silicium. La Figure AIL8 montre la forme des fissures,

sous cet indenteur, révélées par la méthode de la décoration.

200 ' ' : 200 pm
00 pm . . _ s

(©) (d)
Figure AILS. Fissures sous indentation Knoop observées par Lube [24] en utilisant la

meéthode de decoration.

Les indentations Knoop sont beaucoup moins profondes que les indentations Vickers
effectuées pour la méme charge appliquée. Mais comme pour ces dernicéres et a cause du

retour ¢lastique, I’empreinte résiduelle est moins profonde que la profondeur théorique qui
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serait calculée a partir de la géométrie de I’indenteur et de la mesure de la grande diagonale de
I’empreinte [34]. La zone centrale a ici la forme d’une ellipse. Ses dimensions sont tres
voisines de la longueur de la grande diagonale. La profondeur de cette zone est
approximativement 4 fois la profondeur de I’empreinte d’indentation.

Cette observation permet a Lube [24] de proposer un schéma de fissuration par indentation
Knoop. La Figure AIL9 compare ce shéma de fissuration a celui obtenu sous indentation

Vickers.
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Figure AILY9. Schéma comparatif des fissures par indentation Vickers (A) et Knoop (B). (1)
vue de la surface indentée, (2) fissures de type M et (3) fissure de type P [24].
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Figure AIL10. Parametre de fissuration de type M (P/c”*) en fonction de la charge appliquée

en indentation Vickers et Knoop.
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3/2

La Figure AIL10 représente le paramétre de fissuration de type M (P/c”) en fonction de la

charge appliquée en indentation Vickers et Knoop.

) est environ deux fois plus petit dans le cas de

Cette figure montre que le rapport (P/c
I’indentation Knoop. Cette valeur est sans doute a rapprocher a la différence entre les
longueurs des diagonales obtenues sous la méme charge avec les deux indenteurs. En effet,
pour les faibles valeurs de dureté, qui sont voisines avec les deux types d’indenteur, le rapport

des longueurs se calcule avec les formules générales de dureté :

HV =1,8544 - Rl et HK =14,229 i (AIL25)
d? %
On obtient alors :
1/2
L_(14229) "7 _,¢ (AIL26)
d 1,8544

Si on peut représenter la fissuration sous indentation Knoop, il n’est pas encore possible de
fournir une valeur de la ténacité. En effet, on ne trouve pas dans la bibliographie de formules

de calcul de la ténacité développée spécialement pour I’indentation Knoop.

AIl-6. Discussion.

La mesure de la ténacité des matériaux fragiles par indentation reste d’un emploi simple.
L’extension de son utilisation avec d’autres formes d’indenteurs est intéressante. Elle devrait
permettre une meilleure compréhension des phénomeénes mis en jeu. Elle devrait aussi
faciliter la démarche dans son interprétation. En effet, de nos jours, il semble difficile
d’échapper a la détermination de la forme des fissures par une méthode autre
qu’expérimentale, détermination nécessaire a 1’utilisation de relation adaptée au mode de

fissuration.

Dans notre travail, nous chercherons a valider une approche mathématique de la fissuration
par indentation Vickers en développant 1’utilisation du critére (c/a). Nous chercherons ensuite
a préciser les conditions d’application de ’indenteur Knoop dans la mesure de la ténacité.
L’objectif étant d’aboutir a une valeur de ténacité identique avec les deux indenteurs, si on
suppose, bien entendu, que la mesure obtenue par indentation doit étre une propriété

intrinséque du matériau.
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Chapitre AIII : L’indentation pour déterminer la ténacité interfaciale.

AIlI-1. Introduction.

L’essai d’indentation interfaciale a montré avec succes son utilité pour la caractérisation de
I’adhérence d’un couple substrat / revétement. Cet essai, simple de mise en ceuvre, ne
nécessite que l'utilisation d’un appareil de chargement en indentation. Lesage et al. [1] au
laboratoire ont étudié I’adhérence de revétements de carbure de chrome a liant nickel-chrome
déposés par projection thermique sur divers substrats métalliques. Pour caractériser
I’adhérence, ils ont proposé la définition d’une charge critique d’indentation nécessaire a
I’amorgage d’une fissure a Dl’interface. Cette charge est définie a partir des graphes de
fissuration, longueur de fissure en fonction de la charge appliquée en représentation bi-
logarithmique, comme étant 1’intersection des droites de fissuration avec la droite de dureté
apparente (demi-diagonale d’empreinte en fonction de la charge). Le travail repris par Araujo

[2] a permis ensuite de définir une ténacité apparente d’interface s'appuyant sur les

formulations de la ténacité des matériaux fragiles proposées dans le chapitre II.

AIII-2. Principe de I’essai d’indentation interfaciale.

AIII-2.1. Définition de la charge critique.

Le but de I’essai d’indentation interfaciale est de provoquer la décohésion du revétement de
son substrat par la création d’une fissure, que I’on peut mesurer, a 1’interface. Pour cela,
I’indentation peut étre réalisée soit sur le revétement a la surface de 1’échantillon [3], soit dans
le substrat au voisinage de I’interface sur une section droite de 1’échantillon [4], soit encore
directement a I’interface substrat / revétement sur une section droite de I’éprouvette [5, 6]. La
Figure AIII.1 représente schématiquement cette derniére méthode en montrant la position de
I’empreinte réalisée a 1’aide d’un pénétrateur pyramidal Vickers. La fissure générée dans le
plan de I’interface est de forme semi-circulaire comme 1’ont montré les travaux d’Ostojic [7]
confirmés par Choulier [6] et Démarécaux [8].

Du point de vue expérimental, pour chaque charge d’indentation et pour chaque épaisseur du
revétement, on effectue une série d’indentations pour conduire a une valeur moyenne des

paramétres géométriques ou d est la diagonale d’empreinte pour laquelle les indices
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représentent soit le substrat (S), soit le revétement (R) ou encore I’interface (i), / est la

longueur de la fissure mesurée dans le plan de I’interface a partir de I’extrémité de 1I’empreinte

et a, celle mesurée a partir du centre.

Coté substrat

P Substrat 2
PR R ds/2
— T
l d | %
a d
Revétemen>\>// ' | Coté revétement
(a) (b)

Figure AIll.1. (a) Principe de [’essai d’indentation interfaciale et (b) caractéristiques

géométriques déduites de [’essai.

De maniére générale, les fissures sont toujours localisées a I’interface pour les faibles charges
d’indentation (Figure AIIl.2a). Pour des charges plus élevées, on peut observer des
bifurcations de la fissure dans le revétement (Figure AIIL2b) ou I’apparition d’une fissure
secondaire a I’extrémité de I’empreinte dans le revétement et dirigée vers I’extréme surface
(Figure AIIl.2c¢). Ces changements du régime de fissuration sont en relation avec 1’épaisseur
du revétement et I’état de contraintes résiduelles mais aussi avec les propriétés élasto-

plastiques du substrat et du revétement.

Figure AIlL.2. Exemple de fissures générées par [’essai d’indentation interfaciale : (a)
fissure localisée a l'interface, (b) bifurcation de la fissure dans le revétement et (c) apparition

d’une fissure secondaire a [’extrémité de |’empreinte dans le revétement [9].
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D’un simple point de vue expérimental, lorsqu’on examine la relation entre la longueur de
fissure (a) et la charge d’indentation appliquée (P) on observe une loi de type exponentielle
qui ne permet pas directement d’étre exploitée. Par contre, en coordonnées bi-logarithmiques,
les résultats s’alignent (Figure AIIL3) sur une droite qui change de pente lorsque le régime

de fissuration change.

Logarithme de A
la longueur de
fissure (@)

Déviation de
la fissure dans
le revétement

Fissure a [’extrémité
de I’empreinte dans le
revétement

Fissure localisée
a linterface

Logarithme de la charge appliquée (P)

Figure AIIL3. Représentation schématique In a — In P en fonction du régime de fissuration.

On observera que la pente augmente lorsque la fissure dévie dans le revétement. Ce
phénoméne est expliqué par les contraintes développées par I’indentation et par la rupture
cohésive de la couche et finalement par une propagation de la fissure accélérée. Lorsque la
fissure apparait a ’extrémité de I’empreinte dans le revétement, la pente diminue. Une partie
de I’énergie d’indentation est utilisée pour la fissuration secondaire et par conséquent n’est

plus disponible pour la fissuration a ’interface.

Nous nous intéressons ici uniquement au cas ou la fissure reste localisée a I’interface et nous
cherchons a déterminer la charge pour laquelle la fissure va apparaitre. La longueur de fissure
(a), mesurée a partir du centre de I’empreinte, est égale a la longueur de la fissure mesurée a
partir de ’extrémité de I’empreinte (/) a laquelle on ajoute la valeur de la demi-diagonale de
I’empreinte mesurée a 1’interface (di/2). Dans ces conditions, la charge critique d’amorgage
est celle pour laquelle la longueur de fissure se réduit a la demi-diagonale de I’empreinte au

point d’intersection des droites. Il est donc judicieux de représenter sur le méme graphe de
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fissuration, cette demi-diagonale en fonction de la charge appliquée. Cette relation est linéaire

en coordonnées bi-logarithmiques. Elle est appelée « droite de dureté apparente » car elle

correspond a la relation entre P et a comme le prévoit la relation de dureté de Meyer [10]. La

Figure AIIL.4 montre schématiquement une droite de fissuration a laquelle est associée sa

droite de dureté apparente.

—

Longueur de fissure

na

critique: ac

Ligne de
fissuration

/
/
/

/
7

e

Point Critique

v

7/
Dureté
Apparente

Charge Critique: P

v

InP

Figure AIIlL.4. Représentation schématique d’une droite de fissuration et de la droite de

dureté apparente associée.

L’intérét d’une telle représentation est de mettre en évidence un point de concours de telle

sorte que pour des charges plus faibles on ne mesure que la demi-diagonale d’empreinte, c’est

a dire qu’aucune fissure n’est observée a I’interface. Par contre, au-dela de cette charge, on

observe une fissure puisque a la demi-diagonale s’ajoute la longueur de fissure mesurée a

I’extrémité de I’empreinte. Ce point de concours peut donc étre défini comme un point

critique correspondant & I’amorcage de la fissure.

La charge critique, ainsi définie, rend compte de la possibilit¢ de rompre les liaisons entre le

revétement et le substrat et peut ainsi étre considérée comme représentative de 1’adhérence.

Comme les essais d’indentation sont utilisés pour déterminer la ténacité sur matériaux

fragiles, Araujo [2] propose de relier cette charge critique (Pc) a une ténacité apparente

d’interface (Kca) nommée ainsi puisqu’il s’agit d’un couple de matériaux et non d’un

matériau massif. C’est cette ténacité d’interface qui est considérée comme un critére

caractéristique de I’adhérence du couple substrat / revétement.

Etude bibliographique : L’indentation des matériaux

© 2004 Tous droits réservés.

_48 -

http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine


http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine

Thése d'Alberto Pertuz, Lille 1, 2003

Chapitre AIll - L’indentation pour déterminer la ténacité interfaciale.

AIII-2.2 Définition de la ténacité apparente d’interface.

Sur la base des travaux originaux de Palmqvist [11], plusieurs auteurs ont tent¢ de définir
aussi bien une énergie de fissuration Gc [5] qu’une ténacité d’interface Kc [4] a partir des
résultats de 1’essai d’indentation interfaciale. Déduits de considérations empiriques ou
théoriques basées sur les concepts de la Mécanique Linéaire a la Rupture, les modeles

proposés impliquent un rapport (P/c3/ ?

) qui doit €tre constant quelque soit le couple substrat /
revétement. Le Tableau AIL.1 du chapitre AIl résume les formulations de la ténacité de
matériaux fragiles. Les relations sont suffisamment proches pour que les auteurs puissent

adopter la relation moyenne suivante :

E 1/2

oy . c o —

Kca=0,015 2 (H] (AIIL1)
C

obtenue en considérant la forme la plus simple du rapport module d’Young / dureté ((E/H)"?)

et en retenant le coefficient moyen 0,015. On peut noter que la relation (AIL.1) est, dans ces
conditions, treés proche des relations proposées par Lawn [12] et Anstis [13].

Ce modele peut s’appliquer directement. Cependant, l’utilisation de la charge critique
d’indentation apporte un intérét supplémentaire puisque le point critique est situé sur la droite

de dureté apparente :

2
Ho-18544— 1 = p2ac) H; (AIIL2)
' (2a, )? “ 18544

c

En remplagant P¢ par sa valeur dans la relation (AIIL.1), on obtient :

Kca=0,0183(E-H)\"*.\[na (AIIL3)

c

qui présente la forme bien connue :
Kca=o-6-\/ma (AIIL4)

Pour les essais d’indentation interfaciale cependant, une transposition directe de ces relations
ne peut étre réalisée méme au point critique parce que l’indentation s’effectue sur deux
matériaux différents. Il s’agit donc d’introduire les contributions du substrat et du revétement

dans I’expression du rapport du module d’¢lasticité sur la dureté (E/H).
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Dans le but d’établir un modele, Lesage et Chicot [14] considére que I’interface se comporte
localement comme un matériau homogéne dont les propriétés ¢lastique et plastique
résulteraient des contributions respectives du revétement et du substrat. Ceci peut étre obtenu
en considérant une largeur fictive de I’empreinte et un rayon fictif de la zone plastique
développée autour de I’empreinte calculée a partir de ceux du substrat et du revétement. La
Figure AIILS présente schématiquement les caractéristiques géométriques retenues pour

I’établissement du modeéle.

Revétement

e
4’|‘d/2 N @

/ds/ 2; Interface b J

Substrat

Figure AIILS. Schématisation géométrique d’'une empreinte d’indentation a l’interface.

En considérant que les caractéristiques géométriques de 1’interface sont les caractéristiques
moyennes de 1’ensemble substrat / revétement, la diagonale d’empreinte (d;) et le rayon de la

zone plastique (b;) de I’interface s’écrivent :

g rtds oy brths (AIILS5)
2 2
et b de la relation de Lawn [11] :
b:i-(—jm cotg!/3E  avec &=74° (AIIL6)
2\H '

Pour I’interface, cette derniére relation s’écrit donc :

172 b, b.+b
(Ej 2 ! 2 r_s (AIIL7)

H)i corg e di corge dy+d
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ou i, r et s sont les indices respectifs de I’interface, du revétement et du substrat.

En remplagant d,, d; et b,, by par leurs expressions, on obtient une expression du rapport

(E/H);:

(5)”2: (f,) (f,]

(AIILS)

qui permet d’appliquer la relation AIII.1 de la ténacité apparente d’interface.

AIII-3. Méthodologie.

Lesage et Chicot [14] proposent de suivre la méthodologie suivante pour obtenir une valeur
de ténacité:

1. Effectuer un polissage d'une section transversale de l'échantillon revétu pour
réaliser les essais d'indentation Vickers sous différentes charges appliquées, 1’axe
de I'empreinte devant coincider avec l'interface revétement / substrat.

2. Pour chaque essai d’indentation, il faut mesurer la valeur de la demi-diagonale de
I’empreinte (d/2) et la longueur de la fissure (@) de chaque c6té de 1’empreinte
dans la plan de I’interface. La longueur de fissure (a) correspond a la longueur de
fissure mesurée a partir du centre de I’empreinte (/) a laquelle il faut ajouter la
valeur de la demi-diagonale de I’empreinte mesurée a I’interface (d/2).

3. 1l faut ensuite représenter dans une échelle bilogarithmique la demi-diagonale de
I’empreinte (d/2) et la longueur de fissure (a) en fonction de la charge appliquée.
La relation entre d/2 et P est linéaire, elle est appelée "Droite de dureté apparente".

4. Enfin, il faut déterminer les coordonnées du "point critique" (Pc, ac). Les
coordonnées de ce point seront ensuite utilisées pour calculer la ténacité apparente

d’interface du couple revétement-substrat.

AlIll-4. Quelques résultats expérimentaux.

Lesage et Chicot [14] appliquent I’essai d’indentation interfaciale pour la détermination de
I’adhérence de revétement de carbure de chrome a liant nickel chrome déposé par la technique
HVOF “High Velocity Oxygen Fuel” sur différentes substrats métalliques. L’essai est tout

d’abord pratiqué sur les matériaux bruts de déposition. La Figure AIIL.6 montre les droites de
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fissuration obtenues. De toute évidence, la technique d’indentation interfaciale peut
valablement s’appliquer pour la détermination d’une charge critique d’amorcage d’une
fissure. Les auteurs proposent de calculer une ténacité apparente d’interface a partir des
coordonnées du point critique. IIs trouvent que les valeurs obtenues évoluent avec 1’épaisseur
du revétement.

Pour étudier I’effet des contraintes résiduelles généralement présentes dans ce type de
revétement, les auteurs ont reproduits les essais d’indentation interfaciale sur les mémes
couples de revétements aprés leur avoir fait subir un recuit de détente a 600 °C pendant 2
heures devant éliminer en totalité ou en partie les contraintes résiduelles. La Figure AIIL7

montre les droites de fissuration obtenues dans ces conditions.

)

Ina(ain

4 (=g = 036 mm
» &= 0,45 mm

47 Apparent 3]
] PCous=102N  hardness
PCD_!G::*.‘N 1':

2 @
1 2 3 4 5 3

Figure AIIL.6. Représentation bilogarithmique de la longueur de fissure (a) en fonction de la

charge d’indentation (P). Matériaux bruts de projection de Cr;C>—NiCr déposés sur (a) acier
a bas carbone; (b) fonte grise; (c) fonte a graphite sphéroidale; (d) acier austénitique; (e)

acier faiblement allié et (f) Stellite sur acier austénitique ([6]).
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Figure AIIL.7. Représentation bilogarithmique de la longueur de fissure (a) en fonction de la

charge d’indentation (P). Matériaux recuits apres projection de Cr;Cr—NiCr déposés sur (a)

acier a bas carbone; (b) fonte grise; (c) fonte a graphite sphéroidale; (d) acier austénitique;

(e) acier faiblement alli¢ et (f) Stellite sur acier austénitique ([6]).

Le résultat, démontré par les Figures AIIL6 et AIIL7, est tout a fait intéressant puisqu’il
montre qu’en 1’absence de contraintes résiduelles, le point critique d’amorcage de la fissure
est indépendant de 1I’épaisseur du revétement.

La charge critique d’indentation nécessaire a I’amorgage d’une fissure représente donc bien
I’aptitude a la fissuration a I’interface et la ténacité apparente d’interface calculée a partir de
ses coordonnées peut constituer un critére pour apprécier les propriétés d’adhérence du
revétement sur son substrat. Cette définition de la ténacité peut prendre en compte 1’influence
des contraintes résiduelles sur 1’adhérence d’autant plus que de nombreux auteurs, en
particulier Lascar [14, 15], proposent d’introduire un terme relatif aux contraintes résiduelles

dans I’expression de la ténacité sous la forme :

Kea = Keag +—=-o - a2 (AIIL9)

Jr
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AIII-5. Discussion.

Pour certains couples de matériaux, l’essai d’indentation interfaciale développée avec
I’indenteur Vickers peut poser quelques problémes comme le souligne Nusair Khan [17]. La
Figure AIIL.8 due a Nusair Khan illustre bien un des problemes. L’étude porte sur la
détermination de 1’adhérence de revétements a base de zircone par 1’essai d’indentation

interfaciale utilisant I’indenteur Vickers.

. o L L
Bond Coat -

Interface
Substrate : . ° Cracking
LN * - . W %
Before Indemt v : 25 pm After Indent Y 25.}1.1‘1]

Figure AIILS8. Essai d’indentation interfaciale sur un revétement a base de zircone (a) avant

I’essai et (b) apres [’essai d’indentation Vickers [16].

La Figure AIIL.8 montre de toute évidence que la taille de I’empreinte d’indentation Vickers
est importante devant 1’épaisseur du revétement. Ce phénoméne a plusieurs explications
possibles. Le couple substrat / revétement présente une bonne adhérence ou une ténacité
¢élevée. Dans ces conditions, la charge a appliquer pour provoquer la rupture est élevée et, par
conséquent, la taille de D’empreinte devient trés grande. Une autre origine est, plus
simplement, que le revétement a une trop faible épaisseur pour appliquer valablement cet
essai. Les deux situations combinées peuvent bien évidemment accentuer la difficulté a

caractériser 1’adhérence.

Le manque de données sur les droites de fissuration peut ne pas permettre la définition du
point critique si un seul point de fissuration est trouvé ou alors conduire a une grande

imprécision si les points de fissuration sont peu nombreux.
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Nous pensons que l’utilisation de 1’indenteur Knoop peut permettre de contourner cette
difficulté. En effet, la partie allongée de 1’indenteur appliquée a I’interface doit conduire a une
faible proportion de I’indenteur dans le revétement. Nous verrons dans la partie expérimentale
de ce mémoire si I’essai d’indentation interfaciale avec Knoop peut valablement s’appliquer a
la détermination tout d’abord d’un point critique puis ensuite d’une valeur de ténacité

interfaciale.
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Chapitre ALV : L’indentation pour déterminer la dureté des films minces.

AIV-1. Introduction.

Depuis plusieurs années et face aux exigences du marché, les industriels ont porté une
attention particuliére sur la durabilité des pieces et des systemes mécaniques. C’est pourquoi
ils ont tendance aujourd’hui a superposer des criteéres de résistance a 1’usure, au frottement
et/ou a la corrosion aux fonctions de base. Cette tendance est particuliérement visible dans le
domaine de 1’automobile ou un grand nombre de composants doivent concilier des fonctions
mécaniques et tribologiques comme le frottement-usure avec une résistance a la corrosion
toujours plus élevée. Cette nécessité d’améliorer les propriétés de surface des matériaux a
conduit au développement de pieces revétues d’un matériau dur déposé sur un substrat aux
propriétés mécaniques plus modestes. La détermination de la dureté du film seul est donc
primordiale pour la connaissance des propriétés globales du matériau revétu.

Pour mesurer directement la dureté des films minces et revétements, il est possible d’utiliser
la nanodurométrie, méthode impliquant des charges inférieures a 10 grammes. Mais cette
technique, de mise au point récente, est trés chere et difficile a utiliser car trés sensible aux
vibrations et aux ambiances industrielles. Il faut alors utiliser la méthode de microdurométrie
traditionnelle, dont les charges d’indentation varient entre 10 grammes et 1 kilogramme. Dans
ce cas, du fait des charges appliquées, la valeur de la dureté peut étre influencée par le
substrat. Pour déterminer la dureté du film seul, il est alors nécessaire de séparer les
contributions du film et du substrat a la dureté « composite » mesurée. Pour cela, de
nombreux modeles sont disponibles dans la bibliographie pour rendre compte de ces

contributions.

AIV-2. Présentation du probléme.

Dans le cas des films minces, 1’épaisseur est généralement de I’ordre du micron jusqu’a une
dizaine de microns. La détermination de la dureté de ces films par microdureté n’est
généralement pas possible directement. En effet, dans cette gamme de charges d’indentation,
le substrat subit une partie de la déformation plastique engendrée par I’indentation [1-6]. Par

conséquent, la valeur de la dureté Hc qui est calculée a partir de I’empreinte mesurée, est le
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résultat des contributions conjointes du substrat et du film. Pour séparer ces contributions, les
modeles mathématiques disponibles dans la bibliographie supposent une loi linéaire additive
(ou loi des mélanges) pour exprimer la dureté mesurée (ou composite) H¢, en fonction des

duretés du film Hr et du substrat Hg, Cette loi est de la forme :

HC =aHp +bHS (AIV.1)

Les coefficients a et b représentent les influences respectives du film et substrat sur la mesure
de dureté et doivent vérifier la relation a+b=1I. La loi linéaire additive peut donc aussi

s’écrire :

He=Hg+alHp —Hg) (AIV.2)

ou a est appelé le coefficient d’influence.

C’est I’expression (AIV.2), a un seul paramétre, sur laquelle s’appuient les différents modéles
utilisés. Le but étant de donner une forme au coefficient d’influence a, pour pouvoir déduire
de la dureté composite Hc¢ et de la dureté substrat Hy (toutes deux faciles a mesurer) la dureté

de film mince, Hr.

AIV-3. Les modéles de dureté.

Les modé¢les de dureté composite ont été largement étudi€s depuis les années soixante. Le
premier modele a été proposé par Biickle [7-9] mais un grand nombre de modéles ont suivi
[7-26] cherchant & mieux séparer les contributions du substrat et du film mais aussi a rendre
leur utilisation plus simple. Certains de ces modéles font intervenir des parameétres physiques
liés essentiellement aux propriétés mécaniques du matériau alors que d’autres font intervenir
des parametres de lissage dont la précision dépend du nombre de points expérimentaux. C’est
pourquoi, il est possible de classer les différents modeles existants en deux groupes : les

modeles prédictifs et les modeles descriptifs.

AIV-3.1. Modéles prédictifs.
Les modéles prédictifs cherchent plutdt a comprendre et caractériser le mode de déformation

des matériaux sous I’indenteur. Ces mod¢les sont basés sur 1’idée que la dureté composite est
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déterminée par la moyenne du chargement du film et du substrat par rapport aux déformations

relatives considérées soient en surface, soient en volume.

Le modele de Biickle [7-9] cherche a rendre compte, de manic¢re semi-empirique, des

contributions respectives du substrat et du film a la duret¢é mesurée. Pendant 1’essai

d’indentation, une zone déformée plastiquement est générée sous 1’empreinte. Pour Biickle,

cette zone peut étre divisée arbitrairement en douze couches paralléles a la surface et d’égale

¢épaisseur a la profondeur de pénétration de I’indenteur. Ainsi, la valeur mesurée de la dureté

résulte de 1’addition des contributions relatives de chacune des couches, suivant le produit de

leur dureté propre Hi et d’un coefficient de pondération Pi fonction de leur distance a la

surface :

H;- B
n
W
i=1

n

avec X, P =100

(AIV.3)

La Figure AIV.1 montre la répartition des poids Pi pour chaque couche de la zone de

déformation supposée sous I’empreinte d’indentation.
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Figure AIV.1. Répartition des poids dans les couches supposées atteintes par la déformation

[7].

Dans le cas d’un matériau revétu, Biickle propose d’exprimer 1’épaisseur de revétement ¢ par

un multiple de la profondeur de pénétration o :

t=k-d

(AIV.4)
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ou k correspond au numéro d’ordre de la derniére couche hypothétique se trouvant encore
dans le revétement.
Dans ces conditions et pour un revétement homogene de dureté Hr déposé sur un substrat de

dureté Hs, le paramétre a de la dureté composite s’écrit :

Pi
1
= (AIV.5)
Y Pi
i=1

k
1=

a=

A partir des valeurs de P; indiquées sur la Figure AIV.1, il est alors possible de calculer le
coefficient d’influence a en relation avec le rapport entre la profondeur d’empreinte et

I’épaisseur du revétement (6/¢ =1/ k). La Figure AIV.2, représente le résultat des calculs.

~

T\\““——‘*

0,0 '
0,0 0,2 04 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4 1,6 1,8 2,0
o/t

Figure AIV.2. Evolution du coefficient d’influence a en fonction du rapport o/t [7].

Dans certains cas, les prévisions du modéle de Biickle s’écartent assez fortement des valeurs
expérimentales. Lesage [27] pense que cela provient de la forme de la zone déformée sous
I’empreinte supposée par Biickle. Pour I’auteur, elle devrait plutot étre représentée par un
hémisphére comme il est généralement admis dans la bibliographie. Dans ces conditions, si
I’on suppose une forme hémisphérique en suivant I’hypothése de Lawn, on aboutit a la

représentation de la Figure AIV.3.
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Figure AIV.3. Modification de la répartition des poids dans les couches supposées atteintes

par la déformation [27].

La Figure AIV .4 présente le modéle de Biickle modifié, calculé a partir des nouvelles valeurs

des poids P, et rappelle pour mémoire le mod¢le original de Biickle.
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Figure AIV.4. Evolution du coefficient a modifié en fonction du rapport &/e [27].

Le mod¢le de Jonsson et Hogmark [10, 11] est basé sur une loi des mélanges des aires

supposées affectées par I’indentation dans le film et le substrat. Pour ces auteurs, le
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coefficient d’influence a est représenté¢ par le rapport des aires déduites de 1’empreinte

d’indentation. On obtient alors la relation :
Ap
He=Hs+| =~ (Hp —Hg) (AIV.6)

ou Ar est I’aire projetée sur laquelle est supposée s’appliquer la pression Hr et 4 1’aire totale

projetée d’empreinte.

L’hypothése retenue est que la déformation de la couche est en cohérence avec celle du
substrat sous I’empreinte d’indentation (Figure AIV.5) et que la puissance dissipée par la

déformation est uniquement localisée sur les flancs de 1’empreinte.

Substrat

(a) (b)

Figure AIV.5. (a) Section d’une empreinte Vickers sur matériau revétu, (b) définition de

[’aire Ar (en grisé).

Pour la géométrie de I’indenteur Vickers, on a :

i [%f ot Ay — %}2 _(%_2xf ATV.T)

ou x est un facteur géométrique dépendant du mode de déformation du film.

Pour exprimer 1’aire Ar, les auteurs consideérent deux géométries différentes, liées au mode de
déformation du film. La Figure AIV.6(a) représente la géométrie retenue lorsque le film
s’amincit sous l’indenteur (cas de matériaux ductiles) et la Figure AIV.6(b), le cas ou

I’épaisseur du revétement reste constante pendant 1’indentation (cas de matériaux fragiles).

Dans ces conditions, le parameétre x s’écrit :
- x =1tsin22°co0s22°, lorsque le film est ductile sur un substrat dur (Figure AIV.6(a)).
- x =ttan11°cos22°, lorsque le film est fragile sur un substrat mou (Figure AIV.6(b)).

Ceci conduit a I’expression suivante du coefficient d’influence :

Etude bibliographique : L’indentation des matériaux -62 -

© 2004 Tous droits réservés. http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine


http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine

Thése d'Alberto Pertuz, Lille 1, 2003

Chapitre AIV - L’indentation pour déterminer la dureté des films minces.

2
a= (A—F] _ c(ij - Cz(ij (AIV.8)
y d d

ou C est une constante qui dépend de la déformation du film sous I’empreinte.

Pour les substrats durs qui autorisent une déformation plastique du film (Figure AIV.6(a)) :

C =222 =225in22°c0s22° ~ 1 (AIV.9)
t

et pour les films durs et fragiles déposés sur de substrats mous (Figure AIV.6(b))

C=2\/5§=2\/§tanll°cos22°z0,5. (AIV.10)

He Ie

Hs
(b)
Figure AIV.6. Représentation géométrique du modele de Jonsson et Hogmark : cas ductile
(a) et cas fragile (b).

Une premiere proposition de modification sur la loi des mélanges de surface, par une loi de
mélanges des volumes est proposé par Burnett, Bull, Rickerby et Page [12-17] qui s’appuie
sur les travaux avancés par Sargent [18]. Dans ce mod¢le, les auteurs utilisent une loi de

mélanges des volumes des zones plastiques développées dans le film V' et le substrat Vi :

y
He = (%F]H Pt [75}1 g (AIV.11)

Il est souvent supposé que la région déformée est de forme hémisphérique avec un rayon 7;

selon la taille et la géométrie de l'indentation et les propriétés du matériau. La relation a été

proposée par Lawn [28] :
1/2
d( E 1/3
r=—|— -cot AlIV.12
i =3 ( Hj g ( )
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ou d est la diagonale de I’empreinte d’indentation, E est le module d’Young, H est la dureté et
€ (=74°) le demi-angle au sommet de I’indenteur pris entre les arétes.

Pour obtenir de meilleures estimations par leur modele, Burnett et Rickerby [12-14]
introduisent un facteur de correction y appelé « paramétre d’interface ». Ils justifient
I’introduction d’un tel paramétre en considérant qu’il ne peut y avoir de décohésion entre le
film et son substrat au moment de I’indentation. Les auteurs expriment alors le parametre a de

la dureté composite sous la forme :

3
V

a :‘g—x pour Hr> Hg

VSX +Vf

n/2
V. Ep-H'

a :—S3 pour Hp<Hs avec XOC[F—'S] (AIV.13)

Ve +VEy Eg-H'p

ou Eg et Er sont les modules d’Young respectivement du substrat et du film, H’s et H s sont
les duretés, respectivement du substrat et du film, calculées pour une diagonale d’indentation

de 10 pm, n est un coefficient généralement voisin de 1.

Pour éviter I’introduction d’un tel parametre, Chicot et Lesage [19] proposent également un
modele basé sur une loi des mélanges des volumes déformés plastiquement par I’indenteur
dans le film et le substrat. Mais, pour décrire les contributions du revétement et du substrat
dans le processus de déformation, ils superposent deux systemes hypothétiques présentés sur

la Figure AIV.7.

s

Substrat

Substra

Vs = Vgsr + Vss VEF = VFr + Vrs

Figure AIV.7. Schéma du modele de Chicot et Lesage [19].

Dans ces conditions, la dureté composite a pour expression :

V 14 V V

He=ay| 2L+ 30 \Hp oy -5+ 255 |l (AIV.14)
Ve Vs Ve Vs
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Dans cette relation, la dureté H fait apparaitre un terme relatif a I’influence du substrat dans
la déformation du film et I’influence du film est prise en compte de la méme maniere dans la
déformation du substrat. La condition sur les coefficients a et b: a+b=I, impose

0] =0y = 1/2.

Dans I’expression des volumes Vij, I’indice i se référe au matériau considéré et I’indice j a la
zone de déformation. Les volumes représentés schématiquement Figure AIV.7,
correspondent a une hémispheére de rayon r; pour le volume total (7)) et a un ¢lément de
calotte sphérique de rayon 7; et de hauteur égale a I’épaisseur ¢ pour le volume déformé dans

le film (V;r). Ces volumes s’écrivent :

2

Lorsque 7; est grand devant ¢, il est possible de négliger le terme de second degré en ¢ dans
I’expression de Vir. Dans ce cas, le volume est assimilé a un cylindre et vaut :

Vip =1 -t (AIV.16)

Le coefficient d’influence a s’écrit alors :

a=> ] Ly L (AIV.17)
4 rpo Iy

Pour exprimer le rayon 7;, il est possible d’utiliser la relation (AIV.12) introduite par Lawn
[28], qui relie le rayon de la déformation hémisphérique aux propriétés du matériau et a la

géométrie de ’empreinte Vickers.

Le parametre a de la dureté composite devient alors :

1/2 1/2
H H
a=l. 3-(ang)/3 L[ ZE | [ 2S (AIV.18)
2 d|\ Ep Eg

S’il n’est pas possible de négliger le terme en #* devant r; dans I’expression de Vi (cas de
revétement épais ou cas des films soumis a de tres faibles charges d’indentation) I’expression

compléte du paramétre a est (AIV.19) :
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T | G2 et g et LT

d|\ Ep Eg d

Ichimura [20] propose aussi un modéle basé sur une loi des mélanges des volumes déformés
en basant son raisonnement sur le modéle proposé par Burnett et Rickerby [12-14]. Ichimura
propose de simplifier 1’écriture du parameétre d’ajustement. En intégrant ensuite les
expressions des rayons des zones plastiques, I’auteur propose d’écrire le parametre a de la
dureté composite par la relation :

Y H 1/2
a= 3(—) ZE a3 (AIV.20)
d )\ Ep

qui prend alors une forme trés proche de celle proposée par Chicot [19] dans le relation

AIV.18.

Fabes [29] propose une modification de la loi en volume sphérique par une loi en volume
conique. Ces auteurs proposent une simplification supplémentaire de la relation (AIV.11). Le
rayon de la base a la surface du cone est pris égal au rayon effectif du contact équivalent et
I’angle au sommet du cone est de 45°. Les expressions résultantes pour le parameétre a restent

les mémes a la relation (AIV.13) mais le parametre d’ajustementy devient égal a 1.

Chechenin [30] propose une loi de volume en ellipsoide de révolution. Un indenteur
Berkovich a été utilis€ pour développer leur modele. Il suppose que le demi-axe latéral
(grand) de Dlellipsoide est donné par la relation suivante si on prend en compte la géométrie
d’indenteur :

m 1/3
. %(gj [C_Oj (AIV.21)
T

ou le parametre Cp exprime 1’écart entre les surfaces réelle et idéale de la surface de

I’intenteur Berkovich.

Le semi-axe (petit) perpendiculaire a la surface est donné par la relation :

1/2
b=L-r; avec A =P-| — (AIV.22)
Co
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En fait, A et f sont des parametres d’ajustement. L’expression compléte pour le coefficient

d’influence a devient :

V &20(,
a=—>5>_ avec a=abs(Hp-Hg) (AIV.23)
2o
V& + Vg
Ce modele, de part la présence des parameétres d’ajustement, est plutot descriptif et devrait
étre classé dans le groupe suivant. Nous 1’avons présenté ici car il est basé sur les volumes

déformés plastiquement comme les modeles précédés avant.

Comme nous 1’avons déja précisé, différentes géométries de volumes déformés plastiquement
sous I’indenteur ont été utilisées dans le développement des différents modeles. La plupart de
ces volumes font intervenir le module d’¢élasticité qui n’est pas toujours disponible dans la
bibliographie ni méme accessible expérimentalement. C’est pourquoi, certains auteurs se
tournent vers les modeles descriptifs en donnant aux parameres d’ajustement soit un sens

physique soit une valeur caractéristique du couple substrat/film étudié.

AIV-3.2. Modéles descriptifs.

Les modeles descriptifs, cherchent a déterminer la dureté du film, sans autres données que les
seules mesures de la dureté composite, de la dureté du substrat et de 1’épaisseur du film. Ces
modeles estiment la valeur de la dureté du film, en utilisant une fonction qui ajuste de la
meilleure maniére les points expérimentaux. En utilisant les modeles descriptifs, il n’est pas
possible d’estimer la dureté du film pour chaque valeur expérimentale de la dureté. En effet, il
est nécessaire de disposer de I’ensemble des points expérimentaux pour déterminer les
paramétres d’ajustement qui seront d’autant plus représentatifs que le nombre de points sera
élevé.

Le mode¢le de Korsunsky et al. [21] est proposé sur des considérations énergétiques associées
au mécanisme de déformation du matériau sous I’indenteur. La Figure AIV.8 représente le

processus de déformation du film et du substrat en fonction de la charge appliquée.

L’énergie totale nécessaire pour produire une indentation de profondeur 8 est donnée par :

3 H,.5°

Wiotal = | Pdx = —= (AIV.24)
0 3k
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3-k- Vy}otal

soit Ho = 3
d

(AIV.25)

ou H¢ est la dureté mesurée, k est un paramétre qui décrit la géométrie de 1’indenteur etd, la

profondeur, vaut d/7 pour I’indenteur Vickers.

Région 0 :
Ia Comportement uniquement élastique du
0 ¥ systéme
— Ib
¥ Région1:
Comportement élasto-plastique du film,
S JUN—
IIa comportement du substrat d’abord
/ totalement élastique (a), puis élasto-
plastique (b)
i w Région II
o égion Ila:
ﬁ / ITh Fissure du film et déformation plastique
= du substrat
=
g )| Région IIb :
S el Fissuration compléte du film et
@ déformation plastique du substrat
<]
E | | | H, Région I1I :
04 1 10 Comportement du film négligeable
Profondeur relative d’indentation [3 compare -a la déformation plastique
dissipée dans le substrat

Figure AIV.8 Représentation schématique des principaux mécanismes de déformation au

cours de l'indentation d 'un matériau revétu d’un film au comportement fragile [21].

Le modeéle est basé sur I’hypothése que 1'énergie totale dissipée pendant un essai d’indentation

est composée de deux parties : I’énergie de déformation plastique dans le substrat (Wg) et

I’énergie de déformation dans le film (W y), tel que :

Wiotal =Ws +Wp (AIV.26)

Pour exprimer 1’énergie nécessaire a la déformation du film, les auteurs se basent sur des
observations expérimentales réalisées sur divers matériaux. Ils considérent que la contribution

d'énergie totale due a la fissuration du film est donnée par :

WF = KchtS (AIV27)
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ou G estun parametre de ténacité du film, A est un parametre de fissuration et # I’épaisseur

du film.

Dans le cas ou une déformation plastique est prépondérante dans le film, la contribution
d’énergie totale due a cette déformation est donnée par :

 AHpt%s

W
F 3k

(AIV.28)

A partir de la relation de la dureté¢ (AIV.25) et en substituant les contributions d'énergie du
film avec les relations (AIV.27) et (AIV.28), Korsunsky exprime le parametre a de la dureté
composite sous la forme :

L]
1+ kB2

(AIV.29)

ou k est un parametre de lissage et =0/t est appelé profondeur relative d’indentation.

Puchi-Cabrera [22], trés récemment, a proposé un modele pour estimer la dureté composite.
Son modele s’appuie sur des considérations géométriques autour de dimensions
caractéristiques de I’indentation. La Figure AIV.9 montre les différentes variables

géométriques utilisées par 1’auteur.

L’auteur considére que la contribution du substrat a la dureté composite a lieu dés que
l'indenteur traverse une fraction d’épaisseur du film. L'expression qui décrit le paramétre a de

la dureté composite est de la forme :

a=exp(—kZp ) (AIV.30)

Les deux constantes k et n sont caractéristiques du matériau et la fonction Z représente la

profondeur relative d’indentation.
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Figure AIV.9. Variables géométriques utilisées dans le modele de Puchi-Cabrera [22].

AIV-4. Discussion.

De nombreux mod¢les sont disponibles dans la litérature pour déterminer la dureté d’un film
seul lorsque la mesure fait intervenir le substrat. Des difficultés sont rencontrées lorsque le
nombre de points expérimentaux est faible. Ceci se traduit pour les modeles descriptifs par
des imprécisions qui peuvent étre tres grandes si on compare les résultats obtenus a ceux
déduits d’autres modeles. Pour les modeles prédictifs, le manque d’informations ou de
précision concernant les paramétres nécessaires a leur application, en particulier le module
d’¢lasticité peut conduire, 1a encore, a des imprécisions dans la détermination de la dureté du
film. L’idéal serait un modéle non descriptif qui ne fonctionnerai qu’avec les seules données
expérimentales. C’est sur cette idée que nous avons cherché a établir un nouveau modele de
dureté.

D’autre part, pour tester la validit¢ des mod¢les, certains auteurs dont Iost [31] suggerent
d’utiliser I’indentation Knoop. L’intérét d’un tel indenteur est porté sur le fait que, a charge
d’indentation identique avec un indenteur Vickers, la zone affectée sous 1’indenteur est moins
profonde. De ce fait, toujours pour la méme charge appliquée, 1’écart entre la dureté mesurée
et la dureté du substrat sera plus grand avec I’indenteur Knoop. Ceci devrait augmenter la
précision de la prédiction de la dureté du film. C’est ce que propose de faire lost [31] qui a

modifié¢ le modele de Jonsson et Hogmark pour le rendre applicable a 1’indentation Knoop.
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Chapitre BI : Effet de charge et conversion des duretés Vickers et Knoop.

BI-1. Introduction.

Dans ce premier chapitre expérimental, nous cherchons a étudier 1’effet de taille d’empreinte
ou effet de charge sur la valeur de la dureté. L’effet de charge a été le plus étudi¢ avec
I’indenteur Vickers. Par exemple Gong [1] applique différents modeles a I’étude de
céramiques tandis que Kim [2] utilise les lois ISE pour décrire I’effet de la porosité sur les
mesures de dureté de céramiques. Plus récemment, des travaux comme ceux de Weaver [3] ou
de Gong [4] partant sur I’effet de charge utilisant I’indenteur Knoop. Cela montre bien que
I’effet, méme s’il est plus ou moins prononcé pour I'un ou l’autre des types d’indenteur,
existe dans tous les cas. Ici, nous nous intéressons a 1’effet de charge présenté par un acier
courant inoxydable austénitique 316L apres de diverses préparations de surface. Ensuite nous
montrerons qu’il est possible de déterminer le module d’¢élasticité d’un matériau par la simple
comparaison des nombres de duret¢ Vickers et Knoop. Pour cette étude, nous avons choisi
une gamme ¢étendue de duretés allant des aciers aux carbures de tungsténe en passant par les

matériaux pour la microélectronique.

BI-2. Techniques expérimentales et matériaux.

BI-2.1. Techniques expérimentales.

Les essais de microdureté avec les indenteurs Vickers ou Knoop sont effectués a 1’aide d’un
microdurométre Leco. Les charges appliquées sont comprises entre 0,1 et 10 N. La durée de
descente de I’indenteur est de quinze secondes, le temps d’application de I’indenteur a la
charge maximale est de vingt secondes. Les essais de macrodureté sont réalisés sur un
durometre Wolpert. Les charges appliquées partent de 10 N, ce qui assure la continuité des
mesures avec la microdurométrie, jusque 2500 N. Les conditions d’application de la charge
sont les mémes de maniére a pouvoir comparer valablement les résultats obtenus. Dans les
deux situations, les diagonales de 1I’empreinte sont mesurées par le systéme optique ou la vitre
dépolie des appareils, respectivement pour le micro et le macrodurometre. Lorsque les
empreintes sont de trop petite taille, elles sont mesurées soit a I’aide d’un microscope optique
Nikon soit avec un Microscope Electronique a Balayage JOEL-JSM 35C, de maniére a limiter

les erreurs ou les imprécisions de mesure.
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BI-2.2. Matériaux.

Le matériau sur lequel on a étudié I’effet de charge est un acier inoxydable austénitique AISI

316L dont la composition chimique pondérale figure au Tableau BI.1.

Eléments |C Cr Ni Mo Mn Si
% 0,02 17 11,19 |2,08 1,83 0,57

Tableau BI.1. Composition chimique de [’acier AISI 316L (masse %).

Les échantillons sont prélevés dans des toles obtenues par laminage a chaud. L’usinage des
éprouvettes est effectué par découpe au jet d’eau et les dimensions des éprouvettes sont de 60
x 25 x 15 mm. La microstructure de 1’acier est constitué¢ de grains austénitiques de taille

moyenne égale a environ 50 um (Figure BL.1).

Figure BL.1. Microstructure de [’acier inoxydable austénitique 316L.

Les matériaux utilisés pour la détermination du module d’¢lasticité a partir de la comparaison
des duretés sont des matériaux choisis pour présenter différents niveaux de dureté. Il s’agit de
trois carbures de tungsténe commerciaux utilisés comme outil de coupe. Ces matériaux
proviennent de I’industrie et nous ne disposons pas de leur composition chimique. Nous
disposons de deux pastilles en WC et d’une autre en WC/WTi. Les pastilles de carbure de
tungsténe, provenant de deux fournisseurs différents, nous avons étudi¢ leur microstructure

apres polissage et attaque électrolytique. La Figure BI.2 montre les microstructures obtenues.
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On constate que la taille et la répartition des carbures est différente. Plus gros et dispersés
pour la pastille référencée WCI, plus petite et plus également répartis par la pastille

référencée WC2.

(a) (b)
Figure BL.2. Structure des pastilles de carbure de tungstéene pour outil de coupe (a)

microstructure grossiere (WClI) et (b) microstructure fine des carbures (WC2).

Nous avons également étudié¢ des matériaux utilisés dans 1’industrie des semi-conducteurs.
Ces matériaux se présentent sous la forme de disques d’un diamétre de 50 mm et d’une
¢épaisseur voisine de 0,4 mm. Un de ces disques est constitu¢ de Silicium pur. L’autre est un
cristal d’Arséniure de Gallium. L’aspect miroir de la surface de ces disques permet
d’effectuer les essais de dureté directement a la surface des échantillons sans préparation

particuliere.

BI-3. Etude de ’effet de charge.

BI-3.1. Résultats expérimentaux.

Les essais de dureté Vickers ont été réalisés sur des échantillons en acier inoxydable
austénitique présentant différents états de surface. Pour limiter au maximum les aspérités de
surface, nous avons réalis¢ un polissage électrolytique sur une surface pré-polie au papier
abrasif en alumine de grade 1200. Le polissage a eu lieu en utilisant 1’¢lectrolyte A3 de chez
Struers pendant 20s. Un autre échantillon a subi un polissage mécanique au papier abrasif du
grade 80 au grade 1200. Enfin, un troisi¢eme échantillon a été poli jusqu’a la pate diamant de
granulométrie 1 pm.

Les résultats d’indentation Vickers, pour des charges comprises en 0,1 et 500 N, sont
rassemblés dans le Tableau BIL.2 ou les valeurs des diagonales sont exprimées en um, la

charge en N et la dureté en GPa.

© 2004 Tous droits réservés.
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Acier 316 — Polissage électrolytique
PAN) | dI d2 d3 d4 d5 d moyen | HV (GPa)
0,10 }éé }(1):‘2‘ H:g }‘1):‘1‘ H% 11,0403 | 1,53
025 | 176 LIRS LIRS | e | ases | s
030 | 359 | 259 | 259 | 235 | 254 | 255%03 | 143
R e | s
> |57 | 500 | By | 17| S | 517205 | 19
3 2223 gjjé 23:3 23;3 222 648405 | 132
R R R e |
10| 1505 | 1199 | 1245 | 12258 | 1182 | 120718 | 127
20 | 165 | 10 |15 | - | - | 1S | 12
0 | 30 | 210 | 210 | 215 | 210 | 215 | 124
0 | 30 | 280 | 280 | 260 | - | 25 | L2
100 | 355 | 385 | a00 | 383 | 300 | W75 | L
e o I R I I
00 | S0 | 86 | 0 | - | - | 865 | 124
Acier 316 — Polissage diamant finition 1 pm
P(N) | dl d2 d3 d4 d5 dmoyen | HV (GPa)
010 | 03 | S | o3 | o | o3 | o3xod | 25
025 | 135 | 157 | 157 | 156 | 133 | 156202 | 190
050 | 38 | 338 | 38 | 335 | ;3% | maE0n | e
U | 546 | 321 | 343 | 395 | 343 | Mex0s | 1S
2 | 509 | 301 | 496 | 301 | 4o | S00£04 | 148
3 | 625 | 629 | 33 | 632 | ex0 | 629%03 | 141
> 2%2 212(5) S?ﬁ 232(5) S%g 82,1+0,8 1,38
LA R
00 | Se0 |33 | - | - | - 380 128
500 22(5) Sgg } - - 860 1,25
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Acier 316 — Polissage papier abrasif grade 1200
PN) | dI d2 d3 d4 d5 d moyen | HV (GPa)
0,10 Z:Z ;g ;; ;2 ;2 7740, 3,13
oas | 10| B [T [T [ 7 | sssaa | 2o
050 | 0% | 205 | 211 | 215 | 2o | 210402 | 210
U3 |37 3 Ak | 318 | ase0s |1
> | 366 | 465 | 464 | dog | 4 | 465+03 | L7
3| 553 | 300 | 388 | 390 | w0 | 8404 | 163
S| %8 | 752 | 788 | ows | 200 | 86%04 | 10
10| 159 | 1158 | 1154 | 1140 | 115 | 147206 | 141
2 |46 | |0 | - | - | tes7 |13
0 | 30 | 200 | 208 |~ | - | 203 | 13
0 | s | 30 | a0 | - | - | 20| 17
100 | 353 | 300 | o0 | © | - | s | 13
00 | §65 | 833 | 870 | " | - 860 124

Tableau BlL.2. Résultats des essais d’indentation obtenus sur un acier inoxydable

austénitique avec différentes finitions de [’état de surface.

A la lecture de ces tableaux, on peut voir que la valeur moyenne de la diagonale de
I’empreinte ou le nombre de dureté évolue avec la charge, d’autant plus rapidement que 1’état
de surface est plus rugueux. Dans le prochain paragraphe, nous appliquons différents mod¢les

disponibles pour caractériser 1’effet ISE.

BI-3.2. Application des modeles ISE.

Pour discuter de I’effet ISE, nous avons retenu 5 représentations :

Meyer [5] P=a-d" (BL.1)
Hays-Kendall [6] P=W+A4,-d? (BL2)
Bull [7] P=4,-(d+dy) (BL3)
Li et Bradt [8] g =B +B,-d (BL.4)
%
Nix et Gao [9] A =1+ L (BL5)
Hy d
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Les Figures BI.3 a BL.7 représentent les points expérimentaux en fonction des modéles ISE.

7,5

B Polisageélectrolytique
@® Polisagediamant1 pm

6.0- A Polisagealuminegrade 1200
_ P=ad'
8
£ 4,5 Meyer a N
< Electrolytique | 9.107 1,95
= 3,04 Diamant | pm |13.10*]1,89
Grade 1200 [20.107|1,82

175 ! ] ] ] ] ]
2 0 2 4 6
InP(PenN)
Figure B1.3. Représentation de la loi de Meyer.
IOOO:
P=W+A.d
E 1004 Hays-Kendall | W Aq
= :
= Electrolytique | 0,06 | 6,7.10™
W Polissage électrolytique Diamant 1 um | 0,44 6,8.10-4
@® Polissage diamant 1 um 7
A Polissage alumine grade 1200 Grade 1200 0,44 | 6,7.10
10 T — T — T
1 10 100 1000
P(N)
Figure Bl.4. Représentation de la loi de Hays-Kendall.
1000:
P = A,.(d+dy)’
% 100§ Bull Az do
ae ] - Electrolytique | 6,7.10* | - 0,4
}/ B Polissage électrolytique - .|
® Dolissage diamant 1 um Diamant I pm | 6,7.10 6,6
A Polissage alumine grade 1200 Grade 1200 6 6.10_4 )
10 — T T — T
1 10 100 1000
P (N)

Figure BL.S. Représentation de la loi de Bull.
-79 -
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k=
9

P/d =B; + B»d
Li et Bradt B, B;
Electrolytique | 2,3.107 | 6,6.10™
Diamant | pm | 5,6.10° | 6,7.10*
B Polissage électrolytique

3 -4
@ Polissage diamant 1 pm Grade 1200 1 0,5 10 6,5 10
A Polissage alumine grade 1200

=
s

P/d (N/um)
=

0 200 400 600 800 1000
d (um)

Figure BL.6. Représentation de la loi de Li et Bradt.

m Polissage électrolytique
@® Polissagediamant 1 um

5 A Polissage alumine grade 1200 I T
(ﬁlo):VH: 4{

Nix et Gao H, d*
Electrolytique | 1,23 | 7,2
Diamant 1 pm | 1,23 | 19,7

Grade 1200 | 1,23 | 42,1

(H/HoY
4

000 005 010 015
1/d (um™)
Figure BL.7. Représentation de la loi de Nix et Gao.

Une premicre observation tirée de la lecture de ces figures est que tous les modéeles
représentent correctement 1’évolution des points expérimentaux.

Quel que soit le modéle, on peut s’attendre a 1’évolution des coefficients en relation avec la
rugosité provoquée par le polissage. Certaines lois ne permettent pas de retrouver cette

évolution. Par exemple, dans la loi de Hays-Kendall, le coefficient /' ne traduit pas de suite
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logique et le coefficient 4; reste contant. Il en est de méme pour la loi de Bull dont le
coefficient 4, est constant tandis que le paramétre dy, sensé représenter une longueur, prend
une valeur négative pour le polissage ¢électrolytique. Par contre, nous observons une évolution
cohérente pour les indices a et n de la loi de Meyer, a et n passant respectivement de 9¥10 a
20%10* et de 1.95 a 1.82 quand la rugosité passe du poli électrolytique au poli mécanique. De
méme, dans le modele de Li et Bradt, le coefficient B, reste constant tandis que le coefficient
B; suit I’évolution attendue. Le modéle de Nix et Gao présente 1’avantage sur les précédents
de s’appuyer sur la théorie des dislocations, et de permettre donc de bien distinguer les
différents comportements. Dans la suite, nous porterons un intérét particulier aux modeles de
Li et Bradt et de Nix et Gao respectivement ancien et nouveau mode¢les.

Un des phénomenes, qui intervient lors de la pénétration de I’indenteur dans le matériau et qui
peut aussi jouer un role dans 1’effet de surface, est le frottement de I’indenteur au contact avec
la matiére. Pour limiter cet effet, des auteurs comme Shaw et al[10] ont montré que la
présence d’un lubrifiant placé entre I’indenteur et la surface a indenter réduisait fortement le
nombre de dureté. C’est cet aspect de l’indentation que nous étudions dans le prochain

paragraphe.

BI-3.3. Role d’une lubrification sur les mesures de dureté.

Sur les mémes échantillons, des essais d’indentation ont été effectués avec un film d’huile
placé entre I’indenteur et la surface du matériau. Aprés positionnement de I’indenteur, une
goutte d’huile est placée entre 1’indenteur et la surface du matériau. Aprés application de la
charge, I’échantillon est dégraissé et nettoyé. La lecture des empreintes réalisées est ensuite
effectuée dans les zones d’indentation préalablement repérées. Les résultats d’indentation
Vickers, pour les mémes charges d’indentation, comprises en 0,1 et 500 N, sont rassemblés
dans le Tableau BI.3 ou les valeurs des diagonales sont exprimées en um, la charge en N et la

dureté en GPa.
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Acier 316 — Polissage électrolytique
P(N) | dl d2 d3 d4 ds d moyen | HV (GPa)
010 | 105 | 107 | 109 | 110 | 104 | 10903 | 156
025 | 1753 | 154 | 178 | 175 | 173 | 127203 | 148
030 | 545 | 351 | 264 | 253 | 2ss | 294%07 | 14
T | e
2 2?2 2}3 §§f 2;(8) 2;; 519406 | 1,38
5| 648 | 664 | 645 | 656 | 6as | S4TEO8 | 133
> §§§ 232 2‘6‘3 ﬁﬁg 2355; 84513 | 130
10 | 1327 | 1187 | 1202 | 1209 | 1240 | 1207520 | 127
100 | %0 | 365 | aes | - | - | 3 | 12
00 | §75 | 60 | gis | - | - | 8 | 1

Acier 316 — Polissage diamant finition 1 pm

P(N) | dI d2 d3 d4 ds d moyen | HV (GPa)
0,10 g:fss 3:? Zjé g:g g:g 9.6+ 0,1 2,01
0.25 igg }2? }2? igg }gg 159£02 | 1,83
050 | 330 1 380 | 340 | 240 | 2v0 | 240201 | sl
: i;‘g iiﬁ §j§ §j§ gjzg 347403 | 1,54
2 2(1)41t ;‘3? 283 2?(5, ggé 50,5404 | 145
3 238 2;3 2§Z 2§2 ggg 63,1403 | 1,40
> §§§ Ség §§8 2;8 Ség 823+05 | 137
10 | 1207 | 1205 | 1203 | 1207 | 1194 | 19513 | 130
100 | S50 | 3s0 | 30 | - | - | 3 | 13
500 | G5 | ses | seo | - | - | 0 | 125
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Acier 316 — Polissage papier abrasif grade 1200

P (N) dl d2 d3 d4 ds d moyen HV (GPa)
0,10 &g Sﬁ &g &g Sﬁ 9,0+0,3 2,29
025 | 195 | 125 | 126 | a8 | 1so | 104 | 203
0,50 ;;:j ;?:é gizg gé:g ;;z;‘ 22,1+04 1,90
! §§§ §§§ ;;% gg; géf) 32,5404 1,76
2 jé:g 323(3) j§§ j;é jg:g 47,3 40,7 1,66
3 2(9):513 23:2 §§i ggg 22; 59,1 40,6 1,59
> 28:2 28(2) 28;3 28:8 282 80,3+ 0,3 1,44
I RAE AN R
o | w |
wmm ] | e | e

Tableau BL.3. Résultats des essais d’indentation sur un acier inoxydable austénitique avec

différentes finitions de [’état de surface en présence d’un film d’huile au cours de l’essai

d’indentation.

La Figure BIL.8 permet de comparer les nombres de dureté mesurés avec ou sans huile entre

I’indenteur et le matériau.

35
m Polissage électrolytique

3.0 ® Polissage diamant 1 pm

>~/ M Polissage alumine grade 1200
—_
&
O 251
N—
o A
2
?*a 2,0 e *
3 N
— A
1,5

1,0 T T T T

1,0 1,5 2,0 2,5 3,0

H asec (GPa)

35

Figure BL.8. Comparaison des nombres de dureté mesurés en présence ou non de lubrifiant

entre l’indenteur et le matériau.
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Chapitre Bl - Effet de charge et conversion des duretés Vickers et Knoop.

Les résultats obtenus sur 1’acier inoxydable austénitique 316L confirment ceux trouvés par

Shaw et al.[10] sur un alliage de zinc La présence d’huile conduit a une baisse du nombre de

dureté, d’autant plus forte que le polissage est grossier et que le nombre de dureté est élevé.

On peut remarquer cependant que, pour le polissage électrolytique, aucune baisse notable des

duretés n’est observée en présence d’huile. Afin de quantifier I’effet observé, nous nous

limiterons a ’application des modé¢les de Li et Bradt, et Nix et Gao pour les raisons évoquées

précédemment. Les Figures BL.9 et BL.10 présentent ces résultats et rappellent ceux obtenus

pour la dureté mesurée sans lubrification.

P/d (N/um)
o

Xroex m

Electrolytique (SANS huile)
Electrolytique (AVEC huile)
Diamant (SANS huille)
Diamant (AVEC huile)
Alumine (SANS huile)
Aluline (AVEC huile)

0 200 400 600

800 1000

d (um)
P/d =B, + B>.d
Li et Bradt B, B;

Electrolytique : SANS lubrification 2,3.10° | 6,6.107
Electrolytique : AVEC lubrification | 3,5.10° | 6,6.10™
Diamant 1 um : SANS lubrification | 5,6.10° | 6,7.107
Diamant 1 pm : AVEC lubrification | 5,1.10° | 6,6.10™
Grade 1200 : SANS lubrification 10,5. 107 6,510
Grade 1200 : AVEC lubrification | 8,5.10° | 6,7.10™

Figure BL.9. Représentation de la loi de Li et Bradt des essais de dureté avec et sans

lubrification au cours de I’indentation de I’acier inoxydable austénitique.
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B Electrolytique (SANS lubrification)
7 1 X Electrolytique (AVEC lubrification) -
@® Diamant (SANS lubrification) A !
6- ) Diamant (AVEC lubrification) ’
A Alumine (SANS huik) :
5 A Alumine (AVEC huile) _

O T T L T L 1
0,00 0,05 0,10 0,15
1/d (um™)

H _ | id * )
( %f oj =yt A
Nix et Gao H, d*

Electrolytique : SANS lubrification 1,23 7,2
Electrolytique : AVEC lubrification 1,23 7,2
Diamant 1 um : SANS lubrification 1,23 | 19,7
Diamant 1 pm : AVEC lubrification 1,23 | 17,1
Grade 1200 : SANS lubrification 1,23 | 42,1
Grade 1200 : AVEC lubrification 1,23 | 28,2

Figure BIL.10. Représentation de la loi de Nix et Gao des essais de dureté avec et sans

lubrification au cours de l’indentation de I’acier inoxydable austénitique.

Pour la représentation de Li et Bradt, bien que le coefficient B, reste constant, la variation
constatée sur le coefficient B; pose probléme car celui-ci augmente pour le polissage
¢lectrolytique alors qu’il diminue pour les deux autres ce qui est difficile a expliquer
physiquement. Pour le modéle de Nix et Gao, la dureté H) est constante et les pentes d* en
cohérence avec ’aspect des surfaces, mais on observe, Figure BI.10, un fort écart a la
linéarité pour I’échantillon poli a I’alumine au grade 1200.

Le mode¢le de Li et Bradt n’étant pas suffisamment discriminant pour préciser les effets das

aux différentes préparations de surface et le modele de Nix et Gao montrant un écart a la
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linéarité, il n’est pas encore possible de conclure sur les rdles respectifs de 1’écrouissage
superficiel d’une part et sur ’effet de taille d’autre part. En effet, on peut penser que
I’écrouissage superficiel, en augmentant la dureté superficielle, masque d’autant plus I’effet
de taille, qu’il est prononcé.

A partir des mesures effectuées sur le méme acier meulé, nous allons maintenant proposer une

méthodologie permettant de mettre en évidence les modifications de surface.

BI-3.4. Comparaison des résultats avec ’effet d’un meulage.

Le meulage a ét¢ étudi¢ au laboratoire [11] pour évaluer son effet sur I’écrouissage superficiel
du matériau. L’objectif de ce travail était de comparer le role des conditions de meulage sur
les propriétés mécaniques du matériau. Les conditions de meulage et les résultats obtenus en
terme d’écrouissage sont présentés dans le travail de doctorant de Bléhaut [11].

Dans ce qui suit, nous ne retiendrons que les résultats de dureté obtenus par application de
charges d’indentation variant de 0,25 N a 400 N sur une surface présentant un relief trés
accidenté apres meulage. Pour obtenir une valeur moyenne de dureté représentative du
matériau, une dizaine de mesures par charge ont ét¢ nécessaires. Les résultats sont présentés

dans le Tableau Bl1.4.

P (N) d (um) HV (GPa)
0,25 10,7 4,05
0,50 15,1 4,07

1 21,4 4,05
2 30,4 4,01
3 37,7 3,91
5 51,2 3,54
10 74,0 3,39
20 113,0 2,90
30 150,0 2,47
50 203,7 2,23
100 317,5 1,84
200 475,0 1,64
300 595,0 1,57
400 730,0 1,39

Tableau 1.4. Résultats des essais d’indentation sur la surface meulée de [’acier inoxydable

austénitique.
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La représentation de Thomas [12] de ces résultats est montrée sur la Figure BI.11. Celle-ci
est similaire a la relation de Li et Bradt. Elle exprime la dureté en fonction de I’inverse de la
diagonale sous la forme:

HV = HV) +Bd_2 (BL.6)
Pour un matériau massif homogene, la relation HV = f{(1/d) devrait donc se traduire par une

droite. La Figure BI.11 montre qu’il n’en est pas ainsi pour le matériau meulé.

0 T T
0,00 0,02 0,04 0,06

1/d (pm™)

Figure BI.11. Représentation de Thomas de la dureté de [’acier inoxydable 316L meulé en

fonction de l'inverse de la diagonale d’empreinte.

La Figure BI.11 est néanmoins tres intéressante car elle est caractéristique des évolutions
constatées pour la mesure de dureté de films minces [13]. C’est a dire, une courbe présentant
deux zones différentes. L’une, linéaire et quasi horizontale tendant vers un maximum de
dureté pour les petites valeurs de d, et ’autre décroissante jusqu’a la valeur de la dureté du
matériau de base non écroui. Le matériau meulé se comporte donc comme un “matériau
revétu” avec pour substrat le matériau non écroui et pour revétement le matériau écroui a son
maximum de dureté, voisin ici de 4 GPa. Pour les trés fortes charges, la dureté que ’on
obtient est celle du méme matériau poli électrolytiquement. De cette constatation, nous allons
maintenant rechercher 1’épaisseur de durcissement associ€ a la courbe observée. Pour cela, on
peut choisir un modele simple de détermination de la dureté d’un film comme par exemple

celui de Jonsson et Hogmark [14] qui s’applique lorsque substrat interfere sur la mesure :

Etude expérimentale : Développement de I’indentation Vickers et Knoop - 87 -

© 2004 Tous droits réservés. http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine


http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine

Thése d'Alberto Pertuz, Lille 1, 2003

Chapitre Bl - Effet de charge et conversion des duretés Vickers et Knoop.

He=Hg+a(Hp —Hg)
2
avec a = (A—F] = C(ij — CZ(LJ (BL.7)
A d d

On voit donc que, grace a cette méthodologie, on peut associer un niveau de durcissement et
une épaisseur durcie a la modification superficielle induite par le meulage. Appliquons ceci

aux trois autres états de surface dans la méme représentation de Thomas (Figure BI.12).

51 m  Electrolytique
Dureté du matériau écroui ® Diamant | ym
g IVEZAG Oy . A Alumine 1200
7 &Y v Meulage
v
v(r
; A
S 1) T
; 47 aT d
v A (2
T oA e —
“::‘ " - o =
14 Dureté du matériau non écroui
HV = 1.23 GPa(=Ho)
O ] ] ] ] 1
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10
-1
1/d (um™)

Figure BIL.12. Représentation de Thomas de la dureté de [’acier inoxydable 316L dans les

quatre conditions de polissage en fonction de l’inverse de la diagonale d’empreinte.

Nature du polissage Epaisseur équivalente du film de matériau écroui (um)
Polissage ¢lectrolytique 1,5

Polissage diamant au drap 1 um 4

Polissage alumine au grade 1200 9

Polissage par meulage 110

Tableau BLS5. Epaisseur équivalente du film constitué du matériau écroui de dureté 4 GPa.
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En partant de I’hypothese que le film écroui en surface atteint dans tous les cas la dureté de 4
GPa, il est possible de calculer une épaisseur équivalente du film pour chaque situation de
polissage. Le Tableau BLS5 rassemble les résultats.

On voit bien que 1’épaisseur écrouie est d’autant plus élevée que le polissage est sévére. En
d’autres termes, 1’effet de taille constaté est dii essentiellement a la modification micro-
structurale du matériau engendrée par 1’écrouissage. Dans ce sens, le résultat obtenu pour le

polissage ¢électrolytique mérite une discussion approfondie.

BI-3.5. Discussion sur le polissage électrolytique.

On aurait pu s’attendre a ce que le polissage électrolytique élimine 1’écrouissage superficiel
or, on observe une épaisseur équivalente voisine de 1,5 um. Une premicre hypothése est de
supposer que le film écroui n’a pas été éliminé completement lors du polissage électrolytique.
Pour vérifier cela, nous avons effectué des mesures sur un échantillon poli électrolytiquement
apres polissage diamant de 1 pm supposé produire un film écroui d’épaisseur plus réduite. Le
Tableau BI.6 rassemble les résultats et rappelle les résultats du polissage €lectrolytique apres

effectué apres polissage du grade 1200.

Aprés polissage grade 1200 | Aprés polissage diamant 1 pm

P (N) | dmoyen HV (GPa) d (um) HV (GPa)
0,10 11,0+0,3 1,53 11,0+0,2 1,53
0,25 17,7+0,3 1,48 17,7+0,2 1,48
0,50 | 25,5+0,3 1,43 25,6 £0,3 1,41

1 36,7+ 1,0 1,38 364+£0,5 1,40

2 51,7+0,5 1,39 52,5+0,8 1,35

3 64,8 £ 0,5 1,32 65,4+ 0,8 1,30

) 84,9 +1.,3 1,29 853+14 1,27

10 120,7+ 1,8 1,27 122,5+1,3 1,24

Tableau BI.6. Comparaison des résultats de dureté sur [’acier inoxydable austénitique apres

polissage au grade 1200 et polissage diamant de finition 1 um.

De toute évidence, si le polissage électrolytique élimine pratiquement 99% de 1’écrouissage
obtenu apres un polissage au grade 1200 (passage del10 um a 1,5 um), alors la totalité de
I’écrouissage devrait disparaitre aprés un polissage é€lectrolytique réalisé¢ a la suite d’un
polissage diamant de finition 1 um. Or, la lecture du Tableau BL.6 montre qu’il n’en est rien
puisque 1’on retrouve pratiquement les mémes valeurs des diagonales d’empreinte et donc de

dureté. C’est a dire qu’un effet de surface est bien présent et qu’il ne s’agit pas de
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I’écrouissage. Nous pensons qu’il s’agit donc bien ici de ’effet de taille d’empreinte li¢ aux
phénomeéne locaux évoqués dans la théorie de Nix et Gao.

En conclusion, on peut dire que si de nombreuses études traitent de 1’effet de taille
d’indentation, un gros effort reste a faire pour bien comprendre et séparer les différentes
contributions possibles. La méthodologie proposée ici, en permettant de séparer 1’effet de

I’écrouissage d’autres effets aussi bien physiques que mécaniques, contribue a cet effort.

BI-4. Estimation du module d’élasticité par comparaison de HV et HK.

BI-4.1. Introduction.

La dureté est le plus généralement définie comme la résistance d’une surface a la pénétration
d’un indenteur. Le nombre de dureté calculé pour apprécier cette résistance est le rapport
entre la charge appliquée et une aire représentative de I’empreinte résiduelle laissée par le

contact indenteur/matériau. Les expressions suivantes montrent que 1’essai Vickers considere
I’aire totale du contact (4,) alors que l’aire projetée dans le plan de la surface (4.) est
considérée pour I’essai Knoop :
P P
=y —=0,927— (BL.8)
A, A

C

Dureté Vickers HV = e

At

, P

Dureté Knoop HK :A_ (BLY)
C

ou P représente la charge appliquée et o un coefficient géométrique.

Ne pas tenir compte de cette différence entre les aires de contact pour le calcul des nombres
de dureté Vickers et Knoop, peut conduire a une mauvaise interprétation des relations entre
les nombres de dureté. Nous allons voir, dans la suite, les problémes qui se posent lorsque

I’on cherche a comparer ou a corréler les valeurs HV et HK a partir de leur définition

standard.

Des données relatives aux indentations Vickers et Knoop obtenues sur le méme matériau
peuvent étre trouvées dans la bibliographie. On peut mentionner les travaux de Gong [15] sur
différentes céramiques a base SizN4, ceux de Mukhopadhyay [16] sur des nitrures de silicium
et des céramiques SiAION comme les travaux de Ullner [17, 18] sur des alumines Al,O; et
des carbures de silicium SiC. Ces données représentées, sur le méme diagramme (Figure

BI1.13) montre la relation générale entre les deux nombres de dureté.
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Figure B1.15. Comparaison entre les nombres de duretés HV et HK extraites de la

littéerature.

On peut remarquer sur cette figure que les valeurs de HK sont toujours inférieures aux valeurs
correspondantes HV pour des valeurs de HV supérieures a 8 GPa. Par exemple, un ajustement

des données expérimentales par un polyndme de second ordre conduit a la relation suivante:
HK =11-HV - 0,01-HV? (BL.10)

qui donne une valeur de 10 GPa quand HK est égal a HV. Ce résultat est en accord avec la

valeur de 8 GPa indiquée par Gong [15].

Pour les faibles valeurs de dureté, une étude réalisée par Shaw [10] sur différents alliages
métalliques montre sans ambiguité que les valeurs de HK sont supérieures a celles de HV dans

le domaine 1 a 2 GPa (Figure BI.16).
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Figure B1.16. Données expérimentales de Shaw sur différents alliages.

Au laboratoire, des essais ont ét¢ menés pour vérifier cette tendance. Les résultats des

mesures réalisées, sur les échantillons présentés dans le chapitre BI-2.2 sont rassemblés dans

le Tableau BI.7. A titre indicatif, la valeur de HK calculée par la relation BI.10 est également

fournie.
Matériau WC/WTi WCl1 WC2 AsGa Si
HV (GPa) 14,9 15,5 14,8 5,4 3,4
HK (GPa) 13,7 14,1 13,4 5,6 3,5
HK converti (GPa) 14,2 14,6 14,1 5,6 3,6

Tableau B1.7. Matériaux étudiés et mesures de dureté.

Ce tableau confirme bien les tendances trouvées dans la littérature, HK inférieure a HV pour

des valeurs au-dessus de 10 GPa et inférieures dans le cas contraire.
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Dans des travaux récents [15, 19-21], la différence de retour élastique du matériau au cours de
I’indentation Vickers et Knoop est proposée pour expliquer 1’écart entre les nombres de
dureté. C’est aussi ce que suggerent Gong et al. [16], en accord avec les observations
expérimentales de Lawn [25] et Marshall [20]. Cependant, nous allons voir que pour des
valeurs de dureté inférieures a 8 ou 10 GPa, les équations disponibles (voir chapitre Al de la
partie bibliographique) conduisent a des valeurs négatives du module d’¢lasticité. D’autre
part, Shaw et al.[10] attribuent cette différence a un phénoméne de friction au cours de
I’indentation puisqu’une lubrification durant ’essai tend a réduire d’'une manicre significative
cet effet. Des observations similaires sont reportées par Atkinson et al. [22-24].

Pour I’indentation Vickers, il est reconnu que le retour ¢lastique ne change pas la valeur de la
diagonale de I’empreinte mais seulement sa profondeur [10]. Pour 1’indentation Knoop, au
contraire, si le retour élastique n’affecte pas la valeur de la grande diagonale L, la petite
diagonale w décroit lorsque la charge d’indentation croit. Une étude systématique conduite
par Marshall [20] a montré que le rapport géométrique (w/L) permet d’apprécier les propriétés
¢lasto-plastiques du matériau. Blau [19] et Lima [21], sur la base de ces travaux, ont proposé
d’exprimer le rapport (w/L) comme une fonction de la dureté et du module d’¢élasticité par la
relation suivante :

HK

d — 045 (BL11)
E

w _ W

L L
ou (w/L) théorique se calcule a partir des caractéristiques géométriques de 1’indenteur.
w _tan(@) _ tan(86°15")
L tan(9) tan(65°)

mesuré théorique

=0,1406 (=1/711) (B1.12)

Cette relation a été utilisée avec succes par Gogotsi [26] et Amitay-Sadovsky [27] pour
¢évaluer le module d’¢lasticité des matériaux testés.

Une autre expression a été proposée par Gong [16]. Elle relie le rapport (w/L) mesuré
expérimentalement au rapport des duretés (HV /HK) :

w

d =0,1908 — 0,0595 - [ﬂj (BL13)
HK

mesuré
Les équations (BI.12) et (BI.13) doivent étre considérées cependant avec prudence puisque
leur combinaison implique une corrélation unique entre HV, HK et E. Ceci n’est évidement
pas possible puisque le rapport (HV/HK) peut varier pour un matériau donné suivant son état
structural. Par exemple, la dureté des aciers trempés peut atteindre trois fois celle du méme

acier recuit, tandis que le module d’¢lasticité reste pratiquement constant. La relation de Gong
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montre que le rapport (w/L) est égal a 0,1313 lorsque (HV/HK) = I. Comme cette valeur est
trés proche de la valeur théorique 0,1406 précisée plus haut, Gong conclue que les duretés
Vickers et Knoop devraient étre pratiquement identiques en absence de retour élastique

pendant I’indentation.

BI-4.2. Nouvelle définition de la dureté Knoop.

Pour étre comparés, les nombres de dureté Vickers et Knoop devraient utiliser la méme
définition, c’est a dire, prendre en compte soit I’aire totale, soit 1’aire projetée de I’empreinte.
Comme I’essai Vickers est plus couramment employé que I’essai Knoop, nous allons
considérer la définition de la dureté Vickers qui fait intervenir 1’aire totale du contact.

Pour I’indenteur Knoop, ’aire totale du contact (4;) peut se déduire du triangle délimité par
les cotés a, b et ¢ du tétracdre formé par I’empreinte, comme il est indiqué sur la Figure

BI.17.

Figure BI.17. Parameétres géométriques pour le calcul de [’aire de contact total.

Les deux angles ¢ et O nécessaires au calcul sont de 65° et 86°15°, respectivement.

L’aire 4y de chacune des quatre faces de I’empreinte peut étre calculée par :

a+b+c

A():\/s-(s—a)-(s—b)-(s—c) aVGCSZT (BL.14)

a, b et c peuvent étre exprimés en fonction de L et des deux angles ¢ et 0 de la manicre

suivante :
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; 2 1/2 ] 1 /
a:_.[1+’g_<P] , b:_.[_} ¢ (BL15)

2 tg26 2 \cosop-tgb - 2-5in®

Ces valeurs, utilisées dans la relation (BI.14) permettent de calculer un nouveau nombre de

dureté que nous appellerons HK¢ dans la suite :

P P
HKo =—=12873-—| avec 4, =4 4, (BL16)

4 L2

Cette expression differe uniquement de la définition standard de la duret¢ Knoop

généralement utilisée par son coefficient numérique :

HE =L —14209. 2 (BL.17)

4. L2

BI-4.3. Comparaison des duretés Vickers et Knoop.

En utilisant la relation (BI.9), il est maintenant possible de représenter a nouveau la dureté
Knoop, HK¢, en fonction de la dureté¢ Vickers. Toutes les valeurs des nombres de dureté
Knoop indiquées sur les Figures BI.15 et BI.16 doivent étre recalculées pour obtenir la valeur
de HK¢ en multipliant la valeur de HK par le nombre 0,9047 correspondant au rapport des
duretés HK -/ HK.
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Figure BI.18. Comparaison entre HV et HK ¢ (a) pour les faibles valeurs et (b) pour les fortes

valeurs de durete.

Etude expérimentale : Développement de I’indentation Vickers et Knoop - 96 -

© 2004 Tous droits réservés. http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine


http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine

Thése d'Alberto Pertuz, Lille 1, 2003

Chapitre Bl - Effet de charge et conversion des duretés Vickers et Knoop.

Les nouvelles données sont représentées sur la Figure BI.18 (a) pour les faibles valeurs de
dureté et sur la Figure BI .18 (b) pour le domaine entier de dureté. Comme on peut le voir,
les valeurs de HK ¢ sont maintenant toujours inférieures aux valeurs de HV, sur I’ensemble du
domaine de dureté.

L’ajustement des données expérimentales de la Figure BI.18 (b) par un polynéme de second

ordre conduit a la relation suivante entre HKc et HV :
HK ¢ —HV —0.011-HV? (BIL.18)

Cette relation est trés séduisante car elle montre que HK¢ est toujours inférieure a HV quelle
que soit la valeur de la duret¢ HV. De plus, cette expression permet de définir un parametre
adimensionnel, AER , que nous appellerons parametre de retour élastique :

_ HV-HK¢
HV

AER (BL19)

Une nouvelle expression du nombre de duret¢ Knoop en fonction du nombre de dureté

Vickers peut aussi étre formulée :
HK - =(1- AER)-HV (B1.20)

Pour expliciter AER , nous allons suivre la méme idée que celle avancée par Gong [15] sur la
relation entre les dimensions de 1’empreinte Knoop et le rapport des duretés HV/HK (voir
Equation B1.13). Le Tableau BIL.8 rassemble les valeurs de (w/L) et de (HV/HK¢). Ces
valeurs sont celles obtenues pour les matériaux testés au laboratoire, ainsi que les valeurs
calculées a partir des résultats publiés dans la littérature par Gong [15] sur des SizNa, et de

Gogotsi [26] sur deux zircones pour deux directions cristallographiques <001> et <011>.

Matériaux | WC/WTi WCI  WC2 | AsGa | Si
(w/L) 0.125  0.123 0.124 | 0.134 | 0.138
HYV (GPa) 149 155 148 | 54 | 34
HKc(GPa) | 124 128 121 | 51 | 32
(HV/HKC) 1202 1211 1223 | 1.059 | 1.062
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Matériaux Si3N4 [15]

(w/L) 0.124 0.126 0.122 0.121 0.117 0.116 0.115
HV (GPa) 10.7 11.3 143 147 173 20.8 235
HK¢ (GPa) 8.8 9.2 10.8 11.2 13.0 152 16.6
(HV/HK ) 1.216 1.228 1.324 1312 1.331 1368 1.416
Matériaux Zirconia <001> [26] Zirconia <011> [26]

(w/L) 0.109 0.105 0.109 | 0.116 0.125 0.121

HV (GPa) 14.4 13.6 13.6 | 151 13.6 13.6

HK¢ (GPa) 10.8 103 10.1 9.7 10.1 9.9

(HV/HK ) 1.333 1.320 1.347 | 1.557 1.347 1.374

Tableau BL.8. Rapports des largeurs (w/L) en fonction du rapport des duretés (HV/HK¢).

L’ensemble de ces resultats est représenté Figure BI.19 dans un diagramme (w/L) en fonction

de (HV/HK¢).
; O Si3N4[15]
0,15 ™| O Zirconia <001> [27]
B Zirconia <011> [27]
0,144 4 WC
v  AsGa
¢ Si
G O, 13+
~
=
N O, 124
0,117
0,10 T T T T T T — T
0,9 1,0 1,1 1,2 1,3 1,4 1,5 1,6
(HV/HKC)

Figure BI.19. Rapport (w/L) en fonction du rapport (HV/HK ).
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On peut voir que la relation entre (w/L) et (HV/HK() est linéaire et que toutes les droites
associées aux divers matériaux testés se coupent logiquement au méme point de coordonnées

(w/L) = (W/L)th et (HV/HKc) = 1.

Dans ces conditions, et si on appelle (W/L)uq. ’ordonnée a 1’origine, il est possible d’écrire la

relation générale suivante :
(2], () G AL iz
L exp. L max. L th. L max. HKC

Cette nouvelle équation prend en compte un paramétre (W/L),.., fonction des propriétés du

matériau, qui peut &tre aisément déduit de la représentation de (w/L) en fonction de

(HV/HK().

BI-4.3. Détermination du module d’élasticité.
A partir des équations (BI1.20) et (BI.21) il est maintenant possible d’exprimer AER comme
une fonction de (w/L) par la relation :
(W/L)th - (W/L)epr
(W/L) . = (W/L ).y,

Finalement, 1’équation (BI.11) peut étre modifiée en prenant en compte d’une part la nouvelle

AER = [ (BL.22)

expression du nombre de dureté Knoop (pour laquelle la valeur du coefficient 0,45 devient

0,5) et d’autre part de 1’équation (BI.21) ainsi AER devient :

HK
AER = € ouar=|2| -[% (B1.23)
2(At)E+ HK L) \r),

Cette équation permet la détermination du module d’élasticité E apres calcul de AER par

I’équation (B1.19). Le Tableau BIL.9 rassemble les données relatives aux différents matériaux

et les résultats du calcul du module d’¢élasticité pour les matériaux testés.

Matériaux | WC/WTi  WC1  WC2 | AsGa | Si
(W/L) max. 0.220 0.252 | 0.183
AER 0.168 0.174 0.182 | 0.056 | 0.059
E (GPa) 385 385 340 385 600
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Matériaux Si3N4 [15]

(W/L) mas. 0.205

AER 0.178 0.186 0.245 0.238 0.249 0.269 0.294
E (GPa) 315 315 260 280 305 320 310
Matériaux Zirconia <001> [26] Zirconia <011> [26]

(W/L) max. 0.239 0.187

AER 0.250 0.243  0.257 | 0.358 0.257 0.272

E (GPa) 165 165 150 185 315 285

Tableau B1.9. Modules d’élasticité calculés a partir de la comparaison des nombres de

duretés Vickers et Knoop.

Pour chaque groupe de données, on peut voir que la valeur de £ est du méme ordre de
grandeur que celle généralement admise dans la littérature. Ici, une valeur de 380 GPa est
obtenue pour les carbures de tungsténe alors que celles de la littérature sont comprises entre
400 to 600 GPa, en fonction de la quantité de carbures [28]. Pour les céramiques a base SizNy,
les valeurs de E calculées se situent entre 280 et 315 GPa et sont en trés bon accord avec les
valeurs classiques trouvées pour ce type de matériau (i.e. 250 — 350 GPa) [29]. Pour les
zircones et selon I’orientation des plans atomiques, les valeurs moyennes de E calculées sont
de 160 GPa pour la direction ZrO, (<001>) et de 260 pour ZrO, (<011>), valeurs également
trés proches des valeurs publiées (200-220 GPa). Nous n’avons pas trouvé de valeur précise
du module d’¢lasticité dans la bibliographie pour les matériaux de la microélectronique, mais
compte tenu du bon accord obtenu pour les autres matériaux on peut penser que les valeurs du
module d’¢élasticité de 400 et 600 GPa respectivement sont des valeurs raisonnables pour ces

matériaux, Arsénure de Gallium (AsGa) et Silicium (Si) testés ici.

BI-5. Conclusion

Dans ce premier chapitre, nous avons discuté de deux aspects trés importants a prendre en
compte dans ’indentation de matériaux massifs. Il s’agit d’une part de I’effet de charge ou
encore de la variation du nombre de dureté en fonction de la charge appliquée et d’autre part
de la conversion des duretés Vickers et Knoop. Si de nombreux modeles sont disponibles
pour expliquer I’effet de charge, il faut étre pour autant prudent quant a leur utilisation. En

effet, nous avons montré ici que I’effet du polissage masque entierement le phénoméne d’effet
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de charge. De plus, la présence d’un film d’huile entre I’indenteur et le matériau conduit a une
baisse significative des valeurs de duretés, d’autant plus que I’effet du polissage est marqué.
Ceci tend a démontrer que le frottement entre 1’indenteur et le matériau est un parametre non
négligeable lorsque la surface est modifiée mécaniquement. En effet, sur un matériau poli
¢lectrolytiquement, le film d’huile ne modifie pas le résultat méme si on observe, dans ce cas,
I’effet de charge réel. Nous avons observé que, dans de nombreuses études menées sur ’effet
de charge, les auteurs n’ont pas toujours pris les précautions nécessaires et la surface n’est pas
homogéne d’un point de vue mécanique ce qui conduit souvent a une mauvaise interprétation

des résultats.

Pour ce qui concerne la conversion des duretés, nous avons montré que la dureté Knoop doit
étre exprimée sur les mémes bases que la dureté Vickers pour une meilleure analyse des
processus de déformation qui prennent place pendant 1’indentation. Une nouvelle expression
incluant un parametre de retour €lastique basé sur les modifications des diagonales Knoop est
proposée. De cette maniere, I’ensemble du domaine de dureté peut étre valablement
représenté. La comparaison entre les nombres de dureté Vickers et Knoop permet ainsi
d’estimer correctement le module d’¢élasticité d’un matériau. Cette nouvelle méthodologie se
présente particulierement intéressante pour les films ou revétements pour lesquels la

détermination directe du module d’élasticité est tres difficile.
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Chapitre BII : Fissuration de matériaux fragiles par essais Vickers et Knoop.

BII-1. Introduction.

Dans ce deuxiéme chapitre, nous allons étudier et comparer la fissuration provoquée par les
indenteurs Vickers et Knoop. En effet, si I’étude de la fissuration de matériaux massifs
fragiles par indentation Vickers est largement répandue, il n’en est pas de méme de la
fissuration par un indenteur Knoop. Au contraire de la ténacité déduite des essais Vickers,
aucune formulation mathématique n’est proposée pour exprimer la ténacité a partir de I’essai
Knoop. Lorsqu’elles sont généres par I’indentation, on reconnait généralement deux types de
fissure : (1) la fissure de type Palmqvist (type P) qui apparaissent aux extrémités de
I’empreinte et (2) celle de type Median (type M) lorsque la fissure se propage sous
I’empreinte. Les deux types n’apparaissent pas en méme temps. Il est admis depuis de
nombreuses années que la fissure est de type Médian pour les matériaux a faible ténacité,
alors qu’elle est de type Palmqvist pour les matériaux de ténacité €élevée. De plus, comme
nous 1’avons déja signalé, de nombreux matériaux présentent les deux formes de fissuration
selon le niveau de chargement. Pour les faibles charges, la fissure est de type Palmqvist et de
type Median pour les charges plus élevées. Pour expliquer la transition entre les deux modes,
Lube [1] propose un modele basé sur la présence d'une zone centrale qui empéche la
génération de la fissure sous l'empreinte. Pour déterminer la charge critique nécessaire au
passage d’un mode de fissuration a I’autre, un critere formel a été proposé par Niihara et
al [2].

Nous verrons ici comment ce critére peut étre appliqué puis nous discuterons de 1’évolution
des parametres de fissuration pour les systémes Palmqvist ou Médian en fonction de la charge
appliquée.

Ensuite, nous chercherons a établir une formulation de le ténacité Knoop. Celle-ci devant bien

entendu conduire a une valeur de ténacité identique a celle obtenue par 1’indentation Vickers.

BII-2. Techniques expérimentales, matériaux et résultats.

Les techniques expérimentales et les matériaux testés dans ce travail ont été présentés dans le
chapitre BI-1 de la partie expérimentale. Les mesures des longueurs des fissures sont
effectuées directement sur I’appareil ou a 1’aide d’un microscope optique lorsqu’elles sont de

plus petite taille.
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Des essais supplémentaires ont été réalisés sur un alliage de Nickel Phosphore constituant un
revétement €pais déposé sur un acier a bas carbone. Le revétement est obtenu par le procédé
industriel Kanigen [3] qui consiste a plonger le substrat dans un bain, de pH 4,7, composé de
sulfate du nickel, d'hypophosphite du sodium, de soude caustique et d’acide lactique. La
température du bain est voisine de 90 °C. La durée d’immersion est choisie de maniére a
obtenir une couche d’épaisseur visée de 80 um. Deux traitements de post-déposition a I'air ont
été réalisés a 300 °C et 600 °C pendant 6 heures afin d’obtenir des valeurs de dureté

différentes du revétement, soit 5 et 7 GPa respectivement.

Les résultats de fissuration sous indentation Vickers sont rassemblés dans le Tableau BII.1.
Le tableau rappelle la charge appliquée (P) exprimée en N, les longueurs des demi-diagonales
d’empreinte (a), des fissures (/ et c¢) respectivement mesurées a partir des extrémités de

I’empreinte ou de son centre. Les longueurs sont exprimées en micron.

Carbure de tungstene fritt¢ WC — WTi

P (N) 50 100 156 200 300 400 500 625

a (um) 39 55 69 78 98 115 125 140

[ (um) 2+1 16+2 34+3 43+3 58+5 84+4 95+7 135+6

¢ (um) 41+1 71+£2 103+3 121+3 156+5 199+4 220+7 275+ 6
Carbure de tungstene WCI

P (N) 300 400 500 1250

a (um) 97 110 125 200

[/ (um) 60+1 80+1 100+2 230+2

c(um) |157+1 190+1 225+2 430+2
Carbure de tungsténe WC2

P (N) 100 200 300 400 500 625 1250 2500

a (um) 52 76 94 110 125 137 195 280

[ (um) 2+2 30+£3 46+5 61+2 81+3 102+5 220+14 400%10

c(um) [54+2 106+3 140+5 171 +£2 206+3 239+5 415+14 680+10
Nickel Phosphore a 300 °C

P (N) 3 5 10 20 30 50

a (um) 11 15 20 35 44 63

[ (um) 205 40+£5 65+5 130+x7 175+10 280+ 10

¢ (um) 31+5 55+£5 85+5 165+7 220+10 340+ 10
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Nickel Phosphore a 600 °C
P (N) 5 10 20 30 50 100 156 200
a (um) 15 23 33 42 57 91 114 137
[ (um) 14+1 26+3 62+6 95+8 140+10 280+10 403 +15 528 +£20
¢ (um) 20+1 49+3 95+6 137+£8 197+10 371+10 51515 665+20

Silicium Pur
P (N) 0,5 1 2 3 5 10
a (um) 5,1 7,1 9,6 12,0 15,8 21,8
[ (upm) 7+1 12+1 25+2 33+4 516 776
¢ (um) 12+1 19+1 35+2 45+3 676 99+6

Tableau BII.1. Résultats expérimentaux de fissuration par indentation Vickers des matériaux

étudies.

BII-3. Modes de fissuration par indentation Vickers.

BII-3.1 Rappel sur les généralités.

D'un point de vue général, les fissures produites par indentation Vickers suivent les directions
des diagonales. Bien que d’apparence similaire a la surface indentée, on peut distinguer deux
régimes de fissuration : Médiane (ou un demi-disque) et de type Palmqvist. Les deux types de

fissures sont représentes schématiquement sur la Figure BII-1.

2c
) 2a, | > 2a, L
A N
(1) (2) 3)

Figure BIL.1. Schémas des fissures obtenues par indentation Vickers: (1) a la surface
indentée, (2) dans la section transversale pour des fissures de type M et (3) pour des fissures

de type P.
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Pour le calcul de la ténacité, il est nécessaire de connaitre la forme des fissures car les
expressions mathématiques utilisées dépendent du régime de fissuration (voir Tableau AIIL.1).
En regle générale, des polissages successifs de la surface indentée permettent de distinguer la
forme de la fissure. En effet, lorsque les fissures touchent constamment I'empreinte, les
fissures sont de type M et lorsqu’elles semblent s’écarter de 1’empreinte résiduelle, elles sont
de type P. Cependant, des régimes plus compliqués ont été observés. Par exemple, Matsumoto
[4] a observé sur un méme matériau un systeme de fissures Palmqvist sous faibles charges et
des fissures médianes pour des charges plus élevées, la charge limite entre les deux systémes
se situe dans des charges comprises entre 500 et 600 N. Pour un autre matériau de ténacité 8
MPa.m'"?, Glandus [5] a trouvé une limite & 625 N. Cook [6] et Kaliszewski [7], en étudiant
systématiquement la forme de la fissure en fonction de la charge d'indentation, ont montré que
les fissures Palmqvist se forment pour des faibles charges pour ensuite se transformer en
fissures de type M au-dessus d'une charge critique dont la valeur dépend du matériau. Pour
expliquer la transition entre les deux modes de fissurations, Lube [3] a proposé 1’existence
d’une zone centrale. La Figure BIL2 explique trés bien schématiquement la transition entre

les deux systémes de fissuration par indentation Vickers.

Surface indentée

) CHARGES FAIBLES
\ / Fissuration de type P

CHARGES
INTERMEDIAIRES
Mode de fissuration
intermédiaire

CHARGES ELEVEES
Fissuration de type M

Zone Centrale

Section transversale

Figure BIL.2. Vue schématique de la surface indentée et de la section transversale d’'un

systeme de fissuration par indentation Vickers.
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Comme le montre la Figure BIIL.2, la taille de la zone centrale est liée a la dimension de la
diagonale d’empreinte. Ainsi, pour les faibles charges, la fissure serait de type Palmquvist.
Alors que, pour les charges ¢€levées, les fissures seraient de type M, la charge étant suffisante
pour que la fissure puisse traverser la zone centrale. On peut penser que le phénoméne de
fissuration peut ainsi se développer progressivement entre les deux modes, cette hypothése
contredirait alors les affirmations de Lin [8], supposant une transition brutale entre les deux
modes de fissuration. C’est ce que nous allons étudier dans la suite de ce chapitre a partir de la

définition d’un critére de fissuration.

BII-3.2 Critere de fissuration.
Nus avons vu dans la partie bibliographique quelques unes des différentes relations proposées
pour calculer la ténacité suivant le régime de fissuration

Ponton et Rawlings [9] ont généralisé ces relations sous la forme suivante :

EN P
Ky :a(H—Vj T avec c=a+! pour le type M (BIL.1)
EY P
Kiep =B —| . our le type P BII.2
ICP B[ HV] 72 p yp (BIL.2)

ou « et £ sont des coefficients et g et » des exposants qui prennent des valeurs différentes
selon les auteurs. Les relations les plus utilisées ont été proposée par Evans [10] et Shetty [11]
pour les modes de fissuration de type M et P. Ces relations sont présentées par les équations

BIIL.3 et BIL.4, respectivement :

P

K,y =0.0824 —— (BIL3)
C
K 0.0319 — (BIL4)
cp =Y. :
all/2

Pour distinguer les deux modes de fissuration, on peut étudier I’évolution du rapport (c/a) en
fonction de la charge appliquée (P). En effet, les longueurs de la fissure (¢) et (/) sont reliées a

la demi-diagonale (@) par une relation simple faisant intervenir la charge :
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[
=|1+=|=f(P) (BIL5)

A partir des relations (BIL.3) et (BII.4), il est possible d’écrire les rapports (c/a) et (I/a) de la

relation (BIL.5) en fonction de charge appliquée (P) et la demi-diagonale (a) de la maniére

suivante :
2/3
c 0.0824 p* p* . .
—= % . =C,- avec Cyy; une constante dépendant du matériau (BIL.6)
a M a

2
[ 0.0319| P? ? ,
—= —=Cp.—  avec Cp; une constante dépendant du matériau (BIL7)
a

Pour exprimer ces relations en fonction de la charge seule, il faut connaitre la variation de la

demi-diagonale (@) de I’empreinte Vickers en fonction de la charge applique.

Pour cela une relation trés simple entre la demi-diagonale et la charge appliquée est la

sulvante :

a=a, P" (BILS)

ou les coefficients a,, et n sont des coefficient et indice analogues a ceux de la loi de Meyer.

De cette fagon, on peut écrire les relations :

c
—=Cyyp .P¢ pour le type M (BIL.9)
a
[
et ; =Cpy ~Pf pour le type P (BIIL.10)
C C
ou Cy» :ail, Cps =%, g=2/3-net f=2-3n(=3-g) sont des constantes.
m am

Dans ces conditions, la représentation bi-logarithmique du rapport (c/a) en fonction de la
charge (P), doit conduire a une droite de pente égale a f ou g selon le type de fissuration. Nous
disposons donc maintenant d’un nouvel outil qui va nous permettre de distinguer les deux

régimes de fissuration.
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BII-3.3 Application d’un critére de fissuration.
Pour déterminer I’exposant f ou g des relations (BIL.9) et (BII.10), on peut représenter

I’ensemble des mesures obtenues dans un diagramme bi-logarithmique

6 T T T T T T T '/, T
)
1 - -
g0 n=3/5 &
N ~_
S 4 3 1
5
& o WC-WTi
"5 3 “ °o  WCI e
g g A WC2 ]
g v NiP (300 °C)
= 2 5 n=1/2 * NiP (600 °C)| |
— 5 + S |
1 4 LA R I R L A L R L R LR R
-1 0 1 2 3 4 5 6 7 8
Ln (Charge appliquée (P en N))

Figure BIL.3. Relation entre a et P pour les matériaux étudiés.

Comme on peut le voir sur la figure, la pente (n) des duretés est respectivement de 1/2 pour
les matériaux massifs et de 3/5 pour les revétements de Nickel-Phosphore. Ce qui permet de

calculer f=1/2, g=1/6 pour les matériaux massifs et f=1/5, g=1/15 pour les

revétements.

On rappelle que f est associé a la fissuration de type P tandis que g est associé a la fissuration
type M. On peut constater sur la Figure BIL.4 (a) et (b), que la pente de la relation Ln (c/a) en
fonction de Ln (P) vaut 1/5 ce qui devrait correspondre a la fissuration de Palmqvist. C’est
effectivement ce qui est constaté par polissages successifs de la surface [12]. Par contre, pour
les matériaux massifs Figure BIL.4 (c) a (f), on constate que, ni la pente de 1/2, ni celle de
1/6, ne peuvent représenter correctement les observations expérimentales. Mais, ainsi que
nous les avons matérialisé par des fleches sur la Figure BIL.4, les pentes de 1/2 et 1/6
semblent bien représenter les limites, lesquelles tendent vers les résultats expérimentaux.
Deux enseignements peuvent étre tirés de cette observation. D’une part, les deux modes de
fissuration apparaissent suivant la charge appliquée et d’autre part la transition entre les deux

modes de fissuration, Palmqvist pour les faibles charges, Médiane pour les charges plus
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¢levées, n’est pas brutale (hypothése de Lin et Duh [8]) mais progressive (hypothése de Lube

[1D.

2,0
1,67
1,2

0,87

Pente = 1/5

(=H>P

3

4

5

In P (P en N)

(a) Nickel phosphore traité a 300 °C.

2,0

1,67

Pente = 1/5

0,8] =H2>P 1
0,47 7
: InP (P en N)
0’0 T T T T T T T T T
0 1 3 4 5 6

(b) Nickel phosphore traité¢ a 600 °C.
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0,8 T
In (c/a) Pente = 1/

0.6 F@?M
| Pente = 1/2 e

04 (=H>P, "

In (P) (P en N)
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7,0

(c) Carbure de tungsteéne fritt¢ WC-WTi.

2,0 ——
i In (c/a) Pente =1/
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(d) Silicium pur
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(e) Carbure de tungsténe WCI.
1,0 - . . - .
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0.6 Pente = 1/2 ; |
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0,0 - - ' - '
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(f) Carbure de tungstéene WC2.

Figure BIL4. Représentation du critere de fissuration pour les matériaux étudiés (P indique

palmqvist et M Median).

BII-4. Calcul de la ténacité a la fracture.

Pour calculer la ténacité a la rupture K¢, nous avons vu qu’il est nécessaire de connaitre le

mode de fissuration. Par exemple Lube [1] en examinant la forme des fissures sur la surface

d’un nitrure de silicium indenté par une pyramide Vickers, constate la fissuration Médiane.

Cette observation, lui permet ensuite de calculer une ténacit¢ K;c = 5,8 MPa.m'? valeur
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2 obtenue par la méthode SENB (poutre entaillée d’un

comparable a la valeur de 6,4 MPa.m
seul coté) [1, 13, 14].

Si I’on applique le raisonnement développé précédemment, nous devions donc constater une
pente de 1/6 caractéristique de la fissuration Médiane dans la représentation Ln (c/a) — Ln (P)

des résultats de Lube [1]. C’est effectivement ce que 1’on observe sur la Figure BILS.

1,5

1,21

Pente = 1/6

0,91 <
=g 2>M

0,67 InP (PenN) ]
3 4 5 6 7 8

Figure BILS. Application du critere de fissuration par indentation Vickers d’alliages de

nitrure de silicium Si3Ny.

Il est donc maintenant possible de proposer une méthodologie générale pour le calcul de la
ténacité.
Pour cela, nous allons étendre la représentation proposée par Milekhine [15], 77 = f(P) pour

I'? = £ (P) pour la fissuration de mode P. Dans

la fissuration de mode M a la représentation a
I’un ou I’autre cas, les résultats expérimentaux doivent s’aligner sur des droites. Les exemples
suivants montrent que cette représentation permet aussi de caractériser le mode de fissuration

et de calculer la ténacité a partir des droites obtenues.
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Figure BIL.6. Représentation des parametres de fissuration en fonction de charge appliquée

d'apres les modes de fissuration M et P obtenue par indentation Vickers d’alliages de nitrure

de silicium Si3N.
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Figure BIL.7. Parametres de fissuration en fonction de la charge appliquée selon les modes

de fissurations M et P pour les revétements Nickel - Phosphore traités a : (a) a 300 °C et (b) a
600 °C.

Qu’en est-il lorsque les deux modes de fissuration coexistent ?

C’est que nous allons voir maintenant a partir de I’examen des résultats expérimentaux pour
lesquels nous avons observé ces deux modes. Quelle que soit la méthode envisagée, il est bien
entendu qu’il ne saurait exister qu’une seule valeur de la ténacité K;c pour un matériau donné
dans un état métallurgique donné. De plus, pour les matériaux de 1’étude, nous avons montré
que la fissuration de Palmqvist est associée aux plus faibles charges d’indentation et la
fissuration Médiane aux charges les plus ¢élevées. Ainsi les tangentes aux points
expérimentaux associées aux deux modes de fissuration devraient-elles correspondre a la
méme valeur de ténacité pour un matériau donné. C’est effectivement ce que montrent les

Figures BIL.8 (a) a (d) et les calculs de ténacité associés.
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Figure BIL.8. Parametres de fissuration en fonction de la charge appliquée selon les modes

de fissurations M et P pour les matériaux étudiés.
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Les valeurs de K¢, sont rassemblées dans le Tableau BII.2.

Matériaux Kiem MPa.m™) | Kicp (MPa.m'?)
Carbure de tungsténe WC-WTi 10,3 10,6
Carbure de tungstéene WCI 10,7 11,4
Carbure de tungsténe WC2 9.8 10,0
Silicium pur 0,7 0,9

Tableau BIL.2. Valeurs des ténacités calculées pour les modes de fissuration M et P des

materiaux étudiés.

La Figure BIL.9 montre la comparaison entre les valeurs de la ténacité calculées en utilisant
la représentation des modes de fissuration de type P et M. Cette figure confirme les

hypotheses sur le mode de calcul de la ténacité.

KIC (type P)
° S ©

(@)
1
1

0 T T T T T
0 2 4 6 8 10 12

KIC (type M)

Figure BIL.9. Comparaison des valeurs de ténacité calculées pour les modes de fissuration M

et P.

On voit bien, cependant, que le calcul de la pente des courbes représentatives avec une

précision suffisante dépend du nombre de points expérimentaux. De plus, Fisher [16] a
3/

montré qu’une déviation a la lin€arité¢ dans la représentation du parameétre (P/c””) avec la
charge (P) était due a la présence de contraintes résiduelles.
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Nous pensons néanmoins que la méthodologie présentée apporte des éléments de réponse aux

difficultés d’analyse des données expérimentales.

BII-5. Ténacité et indentation Knoop.

BII-5.1 Résultats et observations.

Plus allongée et moins profonde que I’empreinte Vickers a charge d’indentation égale,
I’empreinte Knoop devrait privilégier la fissuration dans le plan de la grande diagonale et, par
suite, modifier le processus d’apparition et de développement des fissures. Pour étudier ce
comportement, nous avons réalisé des séries d’indentation Knoop sur le carbure de tungsténe
fritt¢ (WC-WTi), le carbure de tungsténe commercial (WC1) et le silicium pur (Si). Les
résultats des essais sont rassemblés dans le Tableau BIL.3 qui reprend la charge appliquée
(P), la longueur de la demi-diagonale mesurée selon le grand axe (L/2), la longueur de la
fissure mesurée a partir de I’extrémité de I’empreinte (/) et la longueur de la fissure mesurée a

partir du centre de I’empreinte (c).

Carbure de tungstene fritte WC — WTi
P(N) | 400 500 625 1250 1875 2500
L2 (um)| 330 365 410 585 700 800
[/ (um) 6 15 27 125 337 405
c(um) | 336 380 437 710 1037 1250

Carbure de tungstene WC1
P(N) | 1250 1875 2500

L2 (um)| 580 705 825
[(um) | 257 355 535
c(um) | 837 1060 1360

Silicium Pur
P (N) 1 2 3 5 10
L2 (um)| 21 30 37 48 63
[ (um) 5 8 21 34 50
¢ (Lm) 26 38 58 82 113

Tableau BIL.3. Résultats expérimentaux de fissuration par indentation Knoop des matériaux

étudies.

Par rapport a la fissuration par indentation Vickers, on peut observer plusieurs différences
notables. La premiére, tient au nombre de fissures générées. Quatre fissures sont amorcées en
indentation Vickers tandis que seules 2 fissures sont visibles aux extrémités de la grande

diagonale Knoop.
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Une deuxiéme différence apparait a la lecture du tableau. En effet, seules les charges
appliquées pour lesquelles on a observé une fissure sont reportées dans ce tableau. Ainsi, en
comparant avec les valeurs de charges données dans le Tableau BIIL.2 relatif a I’indentation
Vickers, on note qu’une charge beaucoup plus €levée est nécessaire pour amorcer une fissure

sous indentation Knoop, le rapport variant entre 2 et 8 selon le matériau.

BII-5.2 Analyse des résultats.

Pour caractériser au mieux la fissuration par indentation Knoop, nous allons dans ce chapitre
appliquer la méme démarche que pour I’indentation Vickers. Nous avons vu que la
représentation c¢/a en fonction de P n’est pas toujours nécessaire pour déterminer la forme de
la fissure, c’est pourquoi nous utilisons ici que la représentation analogue a celle présentée
dans les Figures BIL.6 et BIL.7. Les Figures BIL.10 (a), (b) et (c) montrent les courbes
obtenues pour les trois échantillons étudiés. La courbe en trait plein correspond au type M et

celle en trait pointillé au type P.
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Figure BIL.10. Parametres de fissuration de type P et M pour les trois matériaux étudiés.

Pour les trois cas, il n’est pas possible de distinguer le mode de fissuration par la simple

observation des tendances des courbes au contraire des observations faites pour 1’indentation
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Vickers. En effet, il semble ici que chacun des paramétres puisse étre représenté par une
droite.

Il n’est donc pas possible de décider quel mode de fissuration plutét qu’un autre agit lors de
I’indentation. Dans le prochain chapitre, nous allons donc utiliser les résultats obtenus pour
I’indentation Vickers, a savoir que I’utilisation des deux paramétres de fissuration doit

conduire a une valeur identique de la ténacité.

BII-5.3 Calcul de la ténacité Knoop.

Pour proposer un mode de calcul de la ténacité sous indentation Knoop, nous ne disposons
pas dans la bibliographie de relations similaires a celles proposées pour I’indentation Vickers.
Méme si des auteurs comme Lube [1] se sont intéressés a la fissuration Knoop. Nous allons
donc transposer a I’indenteur Knoop les relations écrites pour un indenteur Vickers. Nous
rappelons les formules retenues pour I’indentation Vickers, respectivement pour une

fissuration de type M et de type P :

K ;cpr = 0,0824 % (BIL11)
C
P
a

Nous avons fait ce choix par raison de commodité car ces relations ne font intervenir ni le
nombre de dureté ni le module d’élasticité. Ceci présente 1’avantage de ne pas nécessiter la
conversion entre les nombres de dureté lors du passage de la ténacité Vickers a la ténacité
Knoop. Il est néanmoins possible que cette conversion soit a considérer dans 1’avenir pour
obtenir une meilleure corrélation des valeurs de ténacité Vickers et Knoop.

Pour appliquer ces deux relations, il faut tenir compte du fait que I’indentation Vickers
conduit a 4 fissures tandis que I’indentation Knoop n’en provoque que 2. Ce rapport de 2 doit
donc étre pris en compte dans les coefficients des relations BIL.11 et BIL.12. Dans ces

conditions, nous proposons d’écrire simplement les relations de ténacité Knoop sous la forme

suivante :
_3/2 P P
KK jey =277 x0,0824 037 = 0,2331 037 (BIL.13)
_53/2 P P
KK ;cp=2""7x0,0319 i = 0,0902 72 (BIL.14)
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Avec ces deux relations, on peut calculer la ténacité a partir des pentes des droites (Figure

BIL10) représentant les paramétres de fissuration de type M, ¢’

/2

, soit de type P, alm, en

fonction de la charge P. Le Tableau BII.4 rassemble les valeurs de ténacité obtenues.

© 2004 Tous droits réservés.

WC-WTi | WClI Si
KK;cr (MPa.m'?) 13,2 11,4 1,8
KKcp (MPa.m'?) 11,9 11,6 1,9
KKic (MPa.m'™) | 1355 11,50 1,85
Knoop
KKic (MPa.m'™) | 1945 11,00 0,80
Vickers

Tableau BI1.4. Valeurs de la ténacité Knoop et Vickers calculées pour une fissuration de type

M et de type P pour les trois matériaux étudiés.

Pour tous les matériaux, on constate que les valeurs obtenues sont trés voisines
indépendamment du type de fissuration considéré. De plus, les résultats sont aussi trés
proches de ceux obtenus par 1’indentation Vickers. Ainsi, pour 1’indentation Knoop, il n’est
pas nécessaire d’identifier la forme de la fissure pour proposer une valeur de la ténacité.

Ce résultat est trés prometteur mais il mériterait d’étre confirmé pour d’autres matériaux.

BII-6. Conclusions.

La détermination de la ténacité par indentation utilise une technique trés simple mais I’analyse
des résultats de fissuration doit étre effectuée avec précaution. Dans la premicre partie de ce
chapitre, nous avons précisé les limites d’utilisation de la méthode avec un indenteur Vickers.
Nous avons aussi montré qu’il n’est pas nécessaire de déterminer au préalable la forme des
fissures pour calculer la ténacité. La seule mesure des longueurs de fissure a la surface du
matériau indenté est suffisant. Ces résultats sont parfaitement transposables a 1’indentation
Knoop. En effet, nous avons vu que le calcul de la ténacité en supposant une fissuration de
type M ou de type P conduisait a la méme valeur. De plus, la modification des relations de
ténacité, que nous proposons pour I’indenteur Knoop, permet d’obtenir des valeurs tres
voisines ou identiques a celles calculées a partir d’indentations Vickers. Cette étude montre
que, selon le matériau a étudier, on peut utiliser I’une ou I’autre des techniques d’indentation

pour déterminer la ténacité d’un matériau fragile.

Etude expérimentale : Développement de I’indentation Vickers et Knoop -124 -

http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine


http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine

Thése d'Alberto Pertuz, Lille 1, 2003

Chapitre BIl - Fissuration Vickers et Knoop de matériaux massifs.

Bibliographie du chapitre BII

[1] T. Lube, “Indentation crack profiles in silicon nitride”, Journal of European Ceramic
Society, 21, Issue 2 (2001) 211.

[2] K. Niihara, R. Morena, D.P. Hasselman, “Evaluation of K, of brittle solids by the
indentation method with low crack-to-indent ratios”, Journal of Material Science
Letter, 1 (1982) 13.

[3] A K. Dutta, N. Narasaiah, A.B. Chattopadhyaya, K.K. Ray, “The load dependence of
hardness in alumina—silver composites”, Ceramic International 27, Issue 4 (2001) 407.

[4] R.L.K. Matsumoto, “Evaluation of fracture toughness determination methods as
applied to ceria-stabilized tetragonal zirconia polycrystal”, Journal of American
Ceramic Society, 70 (1987) 366.

[5] J.C. Glandus, T. Rouxel, Q. Tai, “Study of the Y-TZP toughness by an indentation
method”, Ceramic International, 17 (1991) 129.

[6] S.G. Cook, J.E. King, J.A. Little, “Surface and subsurface Vickers indentation cracks
in SiC, SizNg4, and sialon ceramics”, Material Science and Technology, 11 (1995)
1093.

[7] M.S. Kaliszewski, G. Behrens, A.H. Heuer et al.,, “Indentation studies on Y,Os3-
stabilized ZrO,: I, development of indentation-induced cracks”, Journal of American
Ceramic Society, 77 (1994) 1185.

[8] J.D. Lin, J.G. Duh, “Fracture toughness and hardness of ceria- and yttria-doped
tetragonal zirconia ceramics”, Material Chemistry and Physic, 78, Issues 1-2 (2003)
253.

[9] C.B. Ponton, R.D. Rawlings, “Vickers indentation fracture toughness test. Part 1.
Review of literature and formulation of standardised indentation toughness equations”,
Material Science and Technology, 5 (1989) 865.

[10] A.G. Evans, E.A. Charles, “Fracture toughness determinations by indentation”,
Journal of American Ceramic Society, 59, Issues 7-8 (1976) 371.

[11] D.K. Shetty, I.G. Wright, P.N. Mincer, A.H. Clauer, “Indentation fracture of wc-co
cermets”, Journal of Material Science, 20 (1985) 1873.

[12] A. Roman, D. Chicot, J. Lesage, “Indentation tests to determine the fracture toughness
of nickel phosphorus coatings”, Surface and Coating Techology, 155, Issues 2 - 3
(2002) 161.

Etude expérimentale : Développement de I’indentation Vickers et Knoop - 125 -

© 2004 Tous droits réservés. http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine


http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine

Thése d'Alberto Pertuz, Lille 1, 2003

Chapitre BIl - Fissuration Vickers et Knoop de matériaux massifs.

[13] J. Wang, W. M. Rainforth, I. Wadsworth, R. Stevens, “The effects of notch width on
the SENB toughness for oxide ceramics”, Journal of the European Ceramic Society,
10, Issue 1 (1992) 21.

[14] R.J. Damani, C. Schuster and R. Danzer, “Polished notch modification of SENB-S
fracture toughness testing”, Journal of European Ceramic Society, 17 (1997) 1685.

[15] V. Milekhine, M.I. Onsoien, J.K. Solberg, T. Skaland, “Mechanical properties of FeSi
(€), FeSi, ((:ﬂ;) and Mg,Si”, Intermetallics, 10 (2002) 743.

[16] H. Fischer, R. Marx, “Fracture toughness of dental ceramics: comparison of bending

and indentation method”, Dental Materials, 18, Issue 1 (2002) 12.

Etude expérimentale : Développement de I’indentation Vickers et Knoop - 126 -

© 2004 Tous droits réservés. http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine


http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine

Thése d'Alberto Pertuz, Lille 1, 2003

Chapitre BIII - Indentation interfaciale avec l'indenteur Knoop.

Chapitre BIII : Indentation interfaciale avec I’indenteur Knoop.

BIII-1. Introduction.

Pour estimer 1’adhérence de revétements, nous appliquons la méthode d’indentation
interfaciale pratiquée depuis plusieurs années au laboratoire [1-6]. Pour cela, on utilise un
indenteur Vickers jouant le role d’un coin inséré a I’interface entre un substrat et son
revétement. La méthode aboutit a une ténacité apparente d’interface caractéristique de
I’adhérence du revétement sur son substrat. Au cours des différentes études effectuées sur de
nombreux couples substrat / revétement de différentes épaisseurs, on a constaté une limitation
pour I’utilisation de I’indenteur Vickers, par exemple lorsque le revétement est d’épaisseur
trop faible ou lorsque la cohésion du revétement lui-méme est faible. C’est pourquoi, nous
proposons d’appliquer 1’indenteur Knoop en alignant la grande diagonale avec I’interface. Le
but de ce travail est de valider I’utilisation de I’indenteur Knoop dans I’essai d’indentation
interfaciale et de discuter des résultats obtenus par les deux méthodologies « Vickers » et

« Knoop ».

BIII-2. Matériaux et techniques expérimentales.

Pour cette étude, nous utilisons un acier revétu d’un alliage de Nickel et d’Aluminium par
projection thermique. Le substrat est un acier a bas carbone et se présente sous la forme d’un
parallélépipede de 120 mm de longueur, 20 mm de largeur et 5 mm d’épaisseur. La poudre de
projection est un mélange de Nickel avec 30 % d’Aluminium. Cette poudre est déposée sur le
substrat a 1’aide d’une torche CASTODYN 8000. Les épaisseurs visées pour le revétement
sont de 300, 400 et 500 um. Les principaux parametres de projection sont rassemblés dans le

Tableau BIII.1.

Préchauffage 80-100 °C

Epaisseur de couche par passe |~ 0,1 mm

Pression d’oxygéne 4 bars
Pression d’acétyléne 0,7 bars
Pression d’air 1,0 bars

Tableau BIIIL.1. Parameétres de projection.
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Les essais de fissuration a I’interface utilisant les indenteurs Vickers ou Knoop sont effectués
sur le méme appareil classique d’indentation, il s’agit ici d’un durometre de type Wolpert
pour le domaine de charges ¢levées. Les charges appliquées varient de 20 N jusque 156 N.
Les conditions d’application de la charge sont de 15 secondes pour la descente de I’indenteur
et de 2 minutes de maintien a la charge maximale. Les diagonales de 1I’empreinte et les
longueurs des fissures sont mesurées a 1’aide de la réglette de mesure de la vitre dépolie de
I’appareil. Lorsque les fissures sont de trop petites dimensions, elles sont mesurées a 1’aide

d’un microscope optique Nikon de maniére a obtenir une valeur plus précise.

BIII-3. Indentation interfaciale avec I’indenteur Vickers.
BIII-3.1. Résultats.

La Figure BIIIL.1 montre le résultat d’un essai d’indentation Vickers. On voit que I’empreinte
est telle que I'une de ses diagonales est contenue dans le plan d’interface. La Fissure qui
apparait en noir sur la figure s’est propagée a l’interface a partir des extrémités de

I’empreinte.

Revétement

Substrat

Figure BIIL.1. Indentation Vickers a l’interface substrat et revétement d’épaisseur 500 um

pour une charge d’indentation de 100 N.

Pour chaque empreinte et donc chaque charge d’indentation, on mesure la demi-diagonale de
I’empreinte a I’interface (d/2) et la longueur des deux fissures générées des deux cotés de
I’empreinte. L’ensemble des valeurs est rassemblé dans le Tableau BIIL.2 dans lequel la

fissure (c) est considérée a partir du centre de I’empreinte d’indentation. Il a ét¢ montré que la
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Chapitre BIII - Indentation interfaciale avec l'indenteur Knoop.

fissure est en demi-disque [7]. Chaque valeur de diagonale et de longueur de fissure est la

moyenne effectuée sur trois essais.

Charge (N) 20 30 50 100
d/2 (um) 66 94 108 170

e =300 um
¢ (um) 150 195 465 1145
d/2 (um) 64 86 102 166

e =400 pm
¢ (um) 95 145 485 1280
d/2 (um) 70 81 123 170

e =500 um
¢ (Lm) 160 275 490 1240

Tableau BIIL.2. Résultats des essais d’indentation interfaciale avec l’indenteur Vickers.

Pour obtenir la valeur de la ténacité apparente a I’interface, il faut suivre une procédure qui
consiste a déterminer la droite de dureté apparente puis a représenter la droite de fissuration
sur le méme graphe. L’intersection des deux droites est le point critique qui est utilisé pour le

calcul de la valeur de la ténacité [8].

BIII-3.2. Droite de dureté apparente.

La droite de dureté apparente est appelée ainsi car, mesurée a I’interface, la diagonale de
I’empreinte est associée a la dureté des deux matériaux situés de part et d’autre de I’interface.
Elle représente 1’évolution de la demi-diagonale de 1’empreinte en fonction de la charge
appliquée qui peut s’écrire sous la forme suivante :

%: a-P" (BIIL1)

ou a et n sont des coefficients liés a la nature du matériau.

Lorsque le nombre de dureté est indépendant de la charge appliquée, la valeur de n est égale a
1/2. C’est une valeur que 1’on trouve habituellement dans ce type d’essai. La Figure BIIL.2
représente la demi-diagonale de I’empreinte en fonction de la charge appliquée en
coordonnées bi-logarithmiques pour I’indentation interfaciale Vickers pratiquée pour les trois

¢épaisseurs de revétement.
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In (d/2) (d en um)

1 1
2,5 3,0 3,5 4,0 4,5 5,0
InP (PenN)

Figure BIIL.2. Représentation de la droite de dureté apparente dans le cas de l'indentation

Vickers.

La Figure BIIL.2 montre que la représentation de d/2 en fonction de P est bien linéaire en
coordonnées bi-logarithmiques. Comme on peut le constater, cette droite est indépendante de
I’épaisseur du revétement. D’un point de vue mathématique, la régression linéaire appliquée

aux points expérimentaux conduit a la relation suivante :
In(d/2)=251+057-In(P) (BIIIL.2)

Soit encore a la relation suivante si on adopte la forme donnée a 1’équation BIII.1 :

% =12,3-P%7 (BIIL3)

Cette relation sera utilisée pour déterminer le point d’intersection entre la droite de dureté

apparente et la droite de fissuration.

BIII-3.3. Droite de fissuration et calcul de Kca.
La droite de fissuration représente la longueur de fissure en fonction de la charge appliquée.

Comme il a été montré au laboratoire, la représentation est linéaire en échelle bi-
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logarithmique. Dans la Figure BIIL.3, nous représentons la longueur de fissure en fonction de

la charge puis nous y superposons la droite de dureté apparente trouvée auparavant.

7,5

704 | m 300um E |

] 400 pm
654 | @ W .
’ A 500pum -

6,0 - H‘

Droite de dureté apparente

In (¢)(c en um)

Point Critique

2,5 T T T T T T T
1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 4,5 5,0

InP (PenN)

Figure BIIL.3. Droites de fissuration et de dureté apparente dans le cas de l’indentation

Vickers.

On voit que les essais d’indentation interfaciale permettent de définir un point critique. Par
contre, au contraire des observations généralement faites au laboratoire, la fissuration a
I’interface ne montre pas de dépendance avec 1’épaisseur du revétement. Comme il a été
montré que la relation pente - épaisseur de revétement dépend des contraintes résiduelles, on
peut penser qu’elles sont ici d’intensité trés faible pour modifier 1I’extension des fissures a
I’interface. L ensemble des points expérimentaux de fissuration peut donc étre représenté par

une seule droite d’équation :
In(c)=056+142-In(P) (BIIL4)

A partir des équations BIII.2 et BIII.4, il est maintenant possible de calculer les coordonnées
du point critique, point de concours des deux droites, en résolvant le systéme construit a partir

de ces deux équations. Le résultat du calcul donne :

P=10Netc=455um (BIIL5)

Etude expérimentale : Développement de I’indentation Vickers et Knoop - 131 -

© 2004 Tous droits réservés. http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine


http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine

Thése d'Alberto Pertuz, Lille 1, 2003

Chapitre BIII - Indentation interfaciale avec l'indenteur Knoop.

Pour calculer la ténacité apparente d’interface, on utilise la relation donnée dans le chapitre
bibliographique AIIl. Cette relation fait intervenir le nombre de dureté et le module
d’¢élasticité apparents, liés aux propriétés de I’interface. Les équations BIIL.6 et BIIL.7 sont les

relations utilisées pour le calcul :

1/2
P
Kca=0,015—5 2{£) (BIIL6)
a. H i
avec .
1/2 | '
H H
(Ej = 31/2 a r1/2 (BIIL.7)
) H H
1+ —5 |
H H_

Pour appliquer ces relations, on doit connaitre les propriétés ¢lasto-plastiques du revétement
et du substrat. Si pour la dureté, cela ne pose pas de probléme particulier, il n’en va pas de
méme du module d’élasticité du revétement, souvent inconnu. Pour la présente étude, on ne
connait pas ce module mais on trouve quelques données dans la bibliographie. Par exemple,
Garcia-Galéan [10] donne une valeur de 52 GPa pour un alliage constitu¢ de 50 % Ni et 50 %
Al tandis que Hawk [11] propose une valeur de 193 GPa par un alliage NiAl, comparable a
I’alliage précédent. Dans la suite, nous considérerons ces deux valeurs pour estimer

I’influence d’une telle différence sur le calcul de la ténacité.

Le Tableau BIIL3 rappelle toutes les données expérimentales ou bibliographiques

nécessaires au calcul du rapport (E/H)i.

Hs (GPa) | Hz(GPa) | Es(GPa) | Ex(GPa) (E/H)""i
1,9 2,7 200 52 [10] 7,6
1,9 2,7 200 193 [11] 9.4

Tableau BIIL3. Données élasto-plastiques du substrat et du revétement et parametre de

interface.

A partir des coordonnées du point critique et de la valeur du paramétre de I’interface du
Tableau BIIL.3, il est possible de calculer une valeur de la ténacité, soit :
Kuc=3,7 MPa.m'? avec Ex = 52 GPa

et  Kyc=4,6 MPa.m"? avec Ez =193 GPa (BIILS8)
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Comme nous 1’avons précisé dans le chapitre précédent, il est possible d’utiliser la relation de

Evans [12] lorsque 1’on ne connait pas le module d’¢lasticité du revétement :

P
Ky =0,0824 7 (BIIL9)

A partir de cette relation et des coordonnées du point critique (BIIL5), le calcul de la ténacité
apparente d’interface conduit a :
Keq=2,7 MPa.m"? (BIIL.10)

qui s’écarte des valeurs précédentes d’un facteur voisin de 1,5.

Sans la connaissance du module d’¢lasticité exact, il n’est pas possible de décider quelle

valeur est la plus probable parmi les trois valeurs calculées.

BIII-4. Indentation interfaciale avec I’indenteur Knoop.

BIII-4.1. Résultats.

L’indentation interfaciale avec un indenteur Knoop est effectuée a I'interface revétement /
substrat, la grande diagonale étant alignée avec le plan de 'interface pour privilégier la
fissuration dans le plan de Dl'interface. A titre d’exemple, la Figure BIII.4, montre une

indentation Knoop qui a permis de générer une fissure a I’interface.

Revétement

Substrat : 200 pm :

Figure BIIL.4. Indentation Knoop a l’interface substrat revétement d’épaisseur 500 um sous

une charge d’indentation de 100 N.
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On peut remarquer sur cette figure la difficulté de bien localiser la grande diagonale dans le
plan de I’interface. En effet, du fait de sa plus grande taille par rapport a une empreinte
Vickers, il est plus difficile de trouver une parfaite coincidence des deux extrémités de
I’empreinte avec le plan de I’interface. Cette difficulté est aggravée lorsque la rugosité du
substrat avant déposition est ¢levée. Dans 1’exemple montré ici, on remarque que I’extrémité
gauche de I’empreinte se situe légerement dans le revétement. Ceci peut modifier la charge
critique d’apparition d’une fissure, puis son extension. Il convient donc de réaliser plusieurs
essais afin d’obtenir des valeurs réellement significatives. Les résultats obtenus sur au moins
trois essais sont rassemblés dans le Tableau BIIL.4 dans lequel L représente la grande

diagonale de I’empreinte et ¢, la longueur de fissure mesurée a partir du centre de I’empreinte.

Charge (N)| 20 30 50 100 156 200
L/2 (um) | 180 230 300 450 - -
e =300 um
¢z (um) 230 290 420 800 - -
L/2 (um) - 230 300 440 550 -
e =400 um
cz (um) - 340 520 950 1380 -
L/2 (um) - - 320 450 550 650
e =500 um
¢ (um) - - 570 900 1410 1720

Tableau BIIL.4. Résultats des essais d’indentation interfaciale avec [’indenteur Knoop.

BIII-4.2. Droite de dureté apparente.

De méme qu’avec I’indenteur Vickers, il est possible de représenter la droite de dureté
apparente déduite de I’essai Knoop. Pour cela, on représente la demi-diagonale (L/2) en
fonction de la charge appliquée (P). Comme le montre la Figure BIILS, la longueur de la
diagonale mesurée est quasi indépendante de I’épaisseur du revétement. Cette observation

nous permet de proposer une seule droite de dureté apparente qui sera reprise dans la suite.

Etude expérimentale : Développement de I’indentation Vickers et Knoop - 134 -

© 2004 Tous droits réservés. http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine


http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine

Thése d'Alberto Pertuz, Lille 1, 2003

Chapitre BIII - Indentation interfaciale avec l'indenteur Knoop.

7,0
T E 300um
6,5 ® 400um
4 A 500 pum
—_
g 6,0
= -
’_] 5,5'
N
= -
g 5,04
= -
4,5+
4a0 1 1 1 1 1
2,5 3,0 3,5 4,0 4,5 5,0 5,5

InP (PenN)
Figure BIIL.S. Représentation de la droite de dureté apparente avec l’indentation Knoop.

L’expression mathématique de la droite de la Figure BIILS est obtenue par régression

linéaire sur ’ensemble des points expérimentaux. Cela conduit a :

In(L/2)=351+057 In(P) (BIIL11)

Cette relation peut se présenter sous la forme :

% =334.pP%7 (BIIL.12)

L’indentation interfaciale Knoop a permis de générer des fissures a I’interface substrat —
revétement. Nous allons maintenant étudier ces fissures et comparer les résultats a ceux

obtenus par indentation Vickers.

BIII-4.3. Droite de fissuration et calcul de Kca.

La Figure BIIL6 représente la droite de fissuration et la droite de dureté apparente. Comme
pour les résultats obtenus en indentation Vickers, la fissuration peut étre représentée par une
droite unique indépendante de I’épaisseur du revétement. La régression linéaire réalisée sur

I’ensemble des points de fissuration conduit a la relation suivante :

In(c)=277+088-In(P) (BIIL13)
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8,5

8,0 m 300um
] ® 400pum
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In (¢)(c en um)
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Figure BIIL.6. Droites de fissuration et de dureté apparente sous indentation Knoop.

En égalant les relations BIIL.11 et BIII.13, on trouve aisément les coordonnées du point

critique, a savoir :

P=11Netc=131,5 um (BIIL13)

Pour proposer une valeur de la ténacité a partir de I’essai d’indentation interfaciale Knoop et
en 1’absence d’une relation mathématique pour cet essai, nous utiliserons la relation que nous

avons propos¢ dans le chapitre précédente pour déterminer la ténacité de matériaux massifs :

P

C
=7 (BIIL14)

c

KKca=0,2331-

En utilisant les valeurs trouvées pour le point critique, le calcul de la relation BIII.14 conduit

a la valeur suivante :
KKcy=1,7 MPa.m"? (BIIL.15)

Cette valeur est plus faible que celle de 2,7 MPa.m"?

Etude expérimentale : Développement de I’indentation Vickers et Knoop - 136 -

© 2004 Tous droits réservés. http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine


http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine

Thése d'Alberto Pertuz, Lille 1, 2003

Chapitre BIII - Indentation interfaciale avec l'indenteur Knoop.

BIII-S. Comparaison Vickers — Knoop.
Pour comparer les résultats obtenus en indentation Vickers et en indentation Knoop, on peut
présenter les droites de dureté apparente ainsi que les droites de fissuration dans un méme

diagramme. La Figure BIIL.7 permet de bien visualiser les deux méthodes.

8 — —
i oo
o A
74 Pomt critique (%/ B
—_
g 64
=.
I
o _
2 5-
5 -
£ 7 Vickers
44 B 300pum [ 300 um
1 Point critique ® 400
i pum O 400 pm
Vickers A 500um A 500 um
3 T T T I ' ! '
2 3 4 5 6
InP (P en um)

Figure BIIL7. Comparaison des droites de fissuration et de dureté apparente sous

indentations Vickers et Knoop.

Cette figure amene plusieurs remarques :
1) Les droites de dureté apparente sont paralle¢les et de pente 0,57. Cela signifie que
I’évolution de la diagonale d’empreinte avec la charge appliquée est indépendante, a
priori, de la forme de I’indenteur. L’écart entre les deux droites s’obtient par le rapport

des relations BIII.3 et BIII.12, soit :

0,57
L_334P" .5 (BIIL16)
d 123-p%7

Notons que ce rapport est égal au rapport des longueurs des diagonales calculé a partir
des expressions générales de la dureté en supposant que les nombres de duretés

vérifient la relation BI.18 pour une dureté voisine de 2 GPa :
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L_ (12873 \/HV _ 12873 1 27 (BIIL17)
d 1,8544 \ HK 1,8544 0,978

2) Au contraire de la droite de dureté apparente, la pente de la droite de fissuration en

indentation Vickers est beaucoup plus accentuée que celle en indentation Knoop,
respectivement 1,42 et 0,88. Cela signifie que la fissure progresse plus vite avec un
indenteur Vickers. Ce résultat n’est pas surprenant puisque [’effet de coin de
I’indenteur Vickers est plus intense que celui de I’indentateur Knoop. En effet, a
charge identique, nous venons de voir que la grande diagonale de I’empreinte Knoop
(L) est 2,7 fois plus grande que la diagonale Vickers (d). De plus, le rapport des
diagonales de I’empreinte Knoop (L/w) est égal a 7,1 comme nous 1’avons précisé
dans la relation AI.10. Ainsi, la diagonale de I’empreinte dans le revétement est 2,6
fois plus grande pour Vickers que pour Knoop. Le Schéma de la Figure BIIL.8 résume

bien cette démonstration.

Revét t
k evetemen w/2 = 0,4 (d/2)
/
d/2=2,7 w/2 Y Interface w/2 L
_ A
Substrat

L=27d

Figure BIIL.8. Schéma des empreintes d’indentation Vickers et Knoop effectuées sous la

méme charge d’indentation (le rapport des dimensions est respecté).

3) La charge critique d’amorgage de la fissure trouvée est la méme que 1’on utilise un
indenteur Vickers ou un indenteur Knoop, c’est a dire que 1’on a trouvé une valeur
voisine de 10 N. Ce résultat est intéressant mais peut amener un commentaire eu égard
a ce que I’on vient de dire précédemment. En effet, si I’effet de coin, dont le role est
évident sur la fissuration a I’interface, doit étre le méme dans les deux situations alors
la charge appliquée pour fissurer avec un indenteur Knoop devrait étre plus élevée,
environ 5 fois plus si on utilise les relations des droites de fissuration et de dureté
apparente. Vu le résultat, I’effet d’acuité¢ d’entaille doit aussi jouer un rdle dans la
fissuration. Il serait intéressant de réaliser des essais sur d’autres couples substrat /

revétement pour confirmer ou non cette observation.
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Pour ce qui concerne le calcul de la ténacité apparente a I’interface, les deux méthodes
conduisent respectivement a 2,7 et 1,7 MPa.m"? pour I’indenteur Vickers et 1’indenteur

Knoop.

BIII-6. Conclusion.

Nous avons montré ici qu’il était possible d’étendre a [I’indentation Knoop 1’essai
d’indentation interfaciale développé au laboratoire avec un indenteur Vickers. En effet,
I’application d’une charge donnée sur un indenteur Knoop permet aussi d’amorcer une fissure
a D’interface. Nous avons constaté que I’ensemble des points de fissuration s’alignait de la
méme maniere sur une droite méme si la pente est différente. L’intersection de la droite de
fissuration avec la droite de dureté apparente décalée d’une quantité que 1’on relie aisément au
rapport des duretés permet la définition d’un point critique. Utilisant la relation de ténacité
développée pour des matériaux massifs, il nous est possible de calculer une valeur de la
ténacité¢ apparente de I’interface. Malheureusement, on constate un écart significatif avec la
valeur obtenue pour I’indenteur Vickers. Des ¢études complémentaires sont maintenant
nécessaires sur d’autres couples substrat / revétement pour vérifier si cette différence provient
de la modélisation elle méme ou de la seule dispersion expérimentale plus élevée en Vickers
qu’en Knoop. Il semble aussi qu’il faudra tenir compte du fait que 1’indenteur Vickers génére
seulement une fissure médiane a I’interface alors que le modéle de calcul a été¢ développé pour

une empreinte provoquant deux fissures médianes.
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Chapitre BIV : Indentation de films minces.

BIV-1. Introduction.

Pour améliorer la résistance des surfaces a I’endommagement par des actions mécaniques, des
recherches considérables ont été effectuées dans le but d’augmenter la dureté superficielle des
pieces mécaniques. Cela peut étre réalisé, par exemple, en créant a la surface des matériaux
des films de dureté €élevée par divers procédés physico-chimiques. Généralement de I’ordre du
micron jusque la dizaine de microns, leur faible épaisseur ne permet pas la détermination
directe de leur dureté par microduromeétrie conventionnelle pour une large gamme de charges
d’indentation. En effet, pour ces niveaux de chargement, le substrat subit lui aussi une partie

de la déformation plastique d’indentation [1].

Par conséquent, la dureté Hc, calculée a partir de ’empreinte mesurée, est le résultat des
contributions conjointes du substrat et du film. Dans ces conditions, des modéeles
mathématiques sont nécessaires pour séparer ces deux contributions afin de déterminer la
dureté du film seul. De nombreux auteurs ont cherché a construire de tels modeles en
considérant différentes hypotheses. Pour les modeles publiés dans la littérature, on trouve
ceux de Jonsson et Hogmark [2], Burnett et Rickerby [3, 4], Bull et Rickerby [5], Chicot et
Lesage [6], Korsunsky et al. [7], Ichimura et al. [8], Puchi-Cabrera [9]. Tous ces mod¢les ont
en commun de supposer une loi linéaire additive pour exprimer la dureté superficielle (ou
composite) H¢, en fonction des duretés Hr et Hg du film et du substrat :

Heo=Hg+aHp -Hg) (BIV.1)

ou a est le coefficient d’influence du film.

L’application de ces modeles exige souvent I’introduction de données (comme le module
d’¢élasticité par exemple) qui doivent étre déduites d'autres expériences ou de la bibliographie.
L'objectif que nous nous sommes fixés est de proposer un modele ne nécessitant aucune autre
donnée que celles facilement obtenues par les mesures standard (épaisseur et dureté
apparente). L'idée de base sur laquelle nous allons construire ce modéle repose sur la
considération que, suivant la charge d’indentation appliquée, le couple de matériaux sollicité

pendant I’indentation devrait se comporter de deux manicres différentes. Pour les charges
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¢levées, le couple doit avoir tendance a se comporter plutét comme le substrat alors que pour
les charges faibles, le couple aura tendance a se comporter comme le film. Cette idée est
nouvelle puisque pour I’ensemble des auteurs un seul comportement, intermédiaire a celui des

deux matériaux, est envisagé.

Pour discuter de la validité de ce nouveau mode¢le, la dureté du film, calculée pour plusieurs
couples de films et de substrats, sera comparée aux prévisions d’un ensemble de modeles
représentatifs, a partir de valeurs expérimentales obtenues dans notre laboratoire ou tirées de

la bibliographie.

IV-2. Données expérimentales.

Les films étudiés au laboratoire ont été obtenus par un processus industriel de déposition
physique en phase vapeur. Deux types de films ont été réalisés sur un acier a bas carbone
ayant subi au préalable un polissage mécanique : Nitrure de titane (TiN) et diamant (DLC)
respectivement d’épaisseur 1,4 et 1,6 um. Les empreintes Vickers ont été réalisées sur les
¢chantillons revétus a I’aide d’un microdurometre Leco sous des charges comprises entre 0,25
a 100 N. Cinq essais ont été effectués a chaque niveau de charge dans le but d’obtenir un
intervalle de confiance raisonnable pour la valeur moyenne de la dureté calculée. Les
épaisseurs du film ont été mesurées par microscopie sur une section droite d’un échantillon
revétu ou en utilisant une technique d’usure par bille (ball cratering). Une autre série de
données provient de la bibliographie, cela concerne des films élaborés a partir de techniques

PVD ou CVD sur divers substrats en acier.

Le Tableau BIV.1 résume toutes les données bibliographiques associées aux différents
couples de films et substrats, ainsi que les mesures des diagonales de I'empreinte et le nombre
de dureté composite correspondant. L'épaisseur du film (¢) et la valeur de la diagonale
d’empreinte (d) sont exprimées en pum. Les nombres de dureté (Hs, Hc) et les modules

d’¢lasticité (Es, Er) sont données en GPa.
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Film / ¢ Charge d’indentation (P)
Ne° Substrat, Hg Diagonale d’empreinte (d)
Es/ Er Nombre de dureté composite (H¢)
Cr/1,0 P 0,05 0,1 025 05 1 2 3
1 BBS, 6,7 d |30 44 72 104 15,6 23,0 28,8
200 /280 Hc(1103 9,6 89 86 7,6 7,0 6,7
Cr/ 1,0 Plol 025 05 1 2 3
2 acier HSLA, 5,0 d |44 79 11,8 17,4 253 32,4
200/ 280 Hc| 96 74 6,77 6,1 58 53
Cr/1,0 P 10,05 0,1 0,25 0,5 1 2 3
3 SS, 1,9 d |43 69 12,0 18,7 28,4 41,5 52,7
200 /280 Hc| 50 39 32 27 23 22 20
Cr/1,0 P 10,05 0,1 0,25 0,5 1 2 3
4 cuivre, 0,9 d |56 96 17,6 26,7 39,3 58,0 73,9
200 /280 Hec130 20 1,5 13 1,2 1,1 1,0
(a)
TiN /2,5 Plo25 05 1 2 3 5 10
5 acier a outil, 6,0 d |62 98 151 229 28,7 37,7 54,3
200/ 600 Hc|12,1 9,7 81 7,1 68 6,5 6,3
TiN /9,0 Plos 1 2 3 5 10
6 acier a outil, 6,0 d |62 102 16,8 22,4 31,6 48,1
200/ 600 Hc (24,1 17,8 13,1 11,1 9,3 8,0
TiN /2,0 P |01 025 05 1 2 3
7 | acier austénitique, 1,6 | 4 | 5,1 10,5 18,2 28,4 43,5 54,5
200/ 600 Hel 7,1 42 28 23 20 1,9
TiN /5,5 P 1025 05 1 2 3
8 | acier austénitique, 1,6 | d | 6,1 11,0 20,5 36,0 48,8
200/ 600 He 125 7,7 44 29 23
(b)
Ti/ 4,0 P |01 025 05 1 2 3 5 10
9 acier a haut C, 2,0 d |64 11,4 17,5 26,7 39,4 49,5 65,1 93,6
200/ 120 Hc| 45 36 30 26 24 23 22 21
TiC /4,0 Plos 1 2 3 5 10
10| acier a haut C, 6,4 d |73 11,6 17,9 22,7 30,7 459
200/ 460 Hc 17,4 13,8 11,6 10,8 9,8 8,8
()
ZrNos /3,0 P 1005 0,1 025 05 1 2 4
11 acier, 1,6 d |29 44 8,6 154 23,6 33,6 49,7
220/ 460 Hs1109 95 6,1 38 33 32 29
ZrNoes /3,0 P 10,05 0,1 025 05 1 2 4
12 acier, 1,6 d |22 38 7,7 142 21,6 33,7 50,0
220/ 460 Hc 184 12,7 7,6 45 39 32 29
ZrNo7 /3,0 P 10,05 0,1 025 05 1 2 4
13 acier, 1,6 d |17 31 60 11,5 19,6 31,6 50,0
220/ 460 Hc (29,8 19,1 12,6 69 47 3,6 29

(d)
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ALOs/ 1,8 d 11,7 21 25 28 31 34 36 46 54 6,1
14 verre, 6,6 Hc 10,5 10,2 10,1 10,1 9,9 99 98 94 89 87
75/ 150
ALO5/ 1,0 d 1,7 26 39 48 58 64
15 verre, 6,6 He|103 96 88 83 7,9 7,7
75/ 150
ALOs/ 1,9 d 1,6 20 23 26 29 32 35 47 59 68
16 verre, 4,2 Hc|10,6 102 10,1 9,7 93 89 88 6,7 56 5.2
220/ 150
(e
TiN /3,25 Pl025 05 06 1 135 2 3 38 5 585 685
17 acier M-2, 8,6 d |45 70 78 10,7 12,8 17,0 22,0 25,0 29,7 32,4 355
200/ 300 Hc|22,9 18,9 183 162 153 12,8 11,5 11,4 10,5 10,3 10,1
TiCN /3,25 Pl0o25 05 06 I 135 2 3 5
18 acier M-2, 8.5 d |34 52 66 10,1 11,7 16,7 22,1 29,8
210/ 255 He 40,1 343 25,5 182 183 13,3 11,4 10,4
H
TiNoss / 3,0 P 1005 01 025 05 1 2 3
19| acier316LSS,2,7 | d |25 42 94 16 23 35 51
200 / 600 He|148 10,5 52 3,6 3,5 30 29
TiNoes / 3,0 P 005 0,1 025 05 1 2 3
20| acier316LSS,2,7 | d |22 34 73 14 23 33 51
200 / 600 He|192 16,0 87 47 3,5 34 29
TiNo7s /3,0 P 005 0,1 025 05 1 2 3
21| acier316LSS,2,7 | d | 1,6 2,6 59 14 22 33 49
200 / 600 He 362 274 133 47 3,8 34 3,1
(2
TiN/ 1,4 Plo25 05 1 2 3 5 10 20 30 50 100
22| acierdebasC,1,8 | d | 7,6 13,8 24,0 36,9 47,3 61,9 90,1 131 163 210 302
200 / 600 He|80 49 32 27 25 24 23 22 21 21 20
DLC/ 1,6 Plos 1 2 3 5 10 20 30 50 100 200
23| acierdebasC, 1,9 | d |14,7 23,7 37,5 46,0 61,2 89,3 137 186 251 310 441
200 / 440 He|l43 33 28 26 25 23 20 20 19 19 19
(h)

Tableau BIV.1. Résultats expérimentaux du laboratoire et tirés de la littérature :
(a) Jonsson et Hogmark [2], (b) Burnett et Rickerby [4], (c) Chicot et Lesage [6], (d) Puchi-
Cabrera [9], (e) Ahn et Kwon [12], (f) Lesage et al. [13], (g) Puchi et al. [14] et

(h) au Laboratoire.
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BIV.3. Le modéle

Comme nous venons de le préciser dans 1’introduction, la plupart des modeles disponible dans
la littérature expriment la dureté composite H¢ sous la forme d'une loi linéaire additive en
fonction de la dureté du film (Hr) et la dureté du substrat (Hs) (relation IV-1). Cette relation
sera appelée " relation série " dans la suite. Par ailleurs, nous n’avons trouvé dans la littérature

aucun modele du type :

11 11
= +a -
He Hg [HF Hg J (BIV.2)

AN

qui pourrait étre appelé " relation paralléle " en plus de la relation série. C’est aussi ce type de
relation que nous chercherons a adapter dans le nouveau modele. En effet, des relations
similaires déduites de modeles rhéologiques simples ont été utilisées par le passé pour
représenter les limites supérieure et inférieure entre lesquelles s’inscrivent les modules
d’¢élasticité¢ de composites renforcés en fonction de la fraction volumique de particules [10].
On observe que, suivant cette fraction, la valeur du module du composite tend vers 1’'une ou

l'autre de ces limites en fonction de la quantité de renfort (Figure BIV.1).
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Figure BIV.1. Exemple de limites du module d’élasticité pour un composite a renfort [10].

A la lecture de cette figure, un modele décrivant le module d’élasticité en fonction de la
fraction volumique de particules pourrait étre une combinaison des deux relations décrivant
les limites supérieure et inférieure. Ceci afin d’estimer la tendance, matrice ou renfort, pour le

passage du comportement de la matrice vers celui du matériau renforcé.
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Nous examinerons comment cette idée trés simple pourrait étre transposée a la dureté
composite de films minces. La variation généralement rencontrée de la dureté composite en
fonction du rapport entre 1'épaisseur du film et la diagonale de 1'empreinte (#/d) est représentée

sur la Figure BIV.2.

= 30 —_—
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Rapport épaisseur du film sur diagonale (#/d)

Figure BIV.2. Exemple de variation de la dureté composite en fonction du rapport (t/d).

On peut observer que la variation de la dureté composite correspond a une variation de (#/d)
entre la valeur 0 et une valeur proche de 1 (cela a été observé pour une grande variété de films
et de substrats). Pour les charges d‘indentation les plus €levées, la diagonale d’empreinte est
grande et par conséquent le rapport (#/d) tend vers 0. La dureté composite tend alors vers celle
du substrat. Cela correspond a la limite inférieure. Au contraire, lorsque les charges
d'indentation sont faibles, (#/d) tend vers 1 et la dureté composite tend vers celle du film. Au-
dela de cette valeur limite de 1, on reconnait généralement que la dureté composite mesurée
est celle du film, les modeles n’ont donc plus lieu de s’appliquer. Pour des valeurs du rapport

(¢/d) qui s’approchent de 1, la limite considérée est la limite supérieure.

Dans le cas du module d’¢lasticité des matériaux composites renforcés les relations aux

limites s’écrivent :

Eg=Ey +Vg-(Ex—Ey) (BIV.3)
1 1 1 1

—=—+Vp | = (BIV.4)

E 1 EM E R E M
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ou Es et E; sont les limites Supérieures et Inférieures, E), et Er représentent respectivement le

module d’¢lasticit¢ de la Matrice et du Renfort, V% la fraction volumique de renfort.

Par analogie, nous pouvons écrire pour la dureté deux relations simples pour représenter la
limite supérieure (Hcs) et la limite inférieure (H¢y) de la dureté composite ou le coefficient

d’influence a serait exprimé ici comme une fonction de (#/d) :

t
HCS:HS"'f(Ej'(HF_HS) (BIV.5)
L L (11
HC] HS d HF HS (BIV.6)

La relation (BIV.5) correspond au comportement a tendance film pour des valeurs de (#/d) et
de charges faibles et la relation (BIV.6) au comportement a tendance du substrat des valeurs
de (#/d) et de charges plus ¢élevées. Pour permettre une transition entre la tendance du substrat
et la tendance du film, nous considérons la relation suivante qui combine les deux relations

précédentes :
t
HC:HCI"'f(Ej'(HCS_HCI) (BIV.7)

Nous supposons ici que le coefficient d’influence est décrit par la méme fonction du rapport

(t/d) dans les relations BIV.5, BIV.6 et BIV.7.

La transition entre Hc¢; et Heg va dépendre de la variation du rapport (¢#/d) entre les valeurs
limites O et 1. Le probléme est de donner une forme aussi simple et acceptable que possible a

la fonction f(#/d).

Considérons en premier lieu la relation de Meyer [11]. Cette relation exprime la variation de
la diagonale de I'empreinte d comme une fonction de la charge appliquée P sous la forme :

P=qa-d" (BIV.8)
ou n est un exposant appelé indice de Meyer et a un coefficient qui dépend des propriétés du

matériau.

Dans le cas particulier d’un couple substrat et film, la Figure BIV.3 montre que 1’évolution

de la diagonale mesurée et de la charge appliquée est également linéaire dans une
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représentation bi-logarithmique. Ceci n’est plus vrai pour les valeurs de (#/d) proches de 0 et

de 1 pour lesquels les points expérimentaux s’aligneraient sur les droites relatives au substrat

et au film.

>
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Figure BIV.3. Exemple de la relation entre la diagonale d’empreinte d et la charge

appliquée P en coordonnées bi-logarithmiques (film TiN sur acier M-2, t = 3,25 um [13]).

Pour un couple substrat / film, il est donc possible d’exprimer la charge en fonction de la

diagonale par une relation similaire a la loi de Meyer :

P=ag-d" (BIV.9)

On peut alors introduire cette expression dans la définition du nombre de dureté Vickers :

HV —a.- L (BIV.10)

d2
Et le nombre de la dureté composite peut étre exprimé par la relation suivante si 1’épaisseur ¢

du film est introduite dans la relation :

2—l’ZC
He=a [éj avec . =a.-ac /¢127nc) (BIV.11)

Dans cette relation, la variation du nombre de dureté avec la charge est représentée par le
facteur nc. Pour étudier la dureté composite, le choix d’une relation f{(#/d) devrait impliquer ce
facteur. De plus, il est nécessaire pour la fonction d’admettre les mémes limites que le rapport

(t/d), c’est a dire O et 1. La fonction doit aussi tendre de fagon asymptotique vers 0 (dureté du
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substrat) pour les charges les plus élevées et tendre vers 1 pour les charges faibles (dureté du

film). Pour respecter ces conditions, nous pouvons adopter I'expression suivante :

t

m
t
— | = — = \ _ 1
f(d) (dj S ou m_AC (BIV.12)
Dans ces conditions, la dureté composite peut étre exprimée par la relation générale :

He :(1—f)/(HLS+f-[1;—F—HLSD+f-(HS +f(Hp ~Hy)) (BIV.13)

La dureté du film est donc la racine positive de 1'équation :

Ap -Hp* +Bp-Hp +Cp =0, (BIV.14)

Ap=f2-(f-1)
avec < Bp :(—2-f3 +2-f2—1)-HS +(1-f)-H,

Cp=f-He Hg+f*(f-1)Hg

La valeur de m est calculée par une régression lin€aire sur tous les points expérimentaux

obtenus par un couple donné substrat et film et se déduit de la relation :

Ind=m-InP+b (BIV.15)

BIV-4. Application et validation du modéle

Pour appliquer le modele, la premicre étape consiste a déterminer le coefficient m par une
simple régression linéaire des points expérimentaux. Dans une deuxiéme étape, il convient de
calculer Hr pour chaque valeur de Hc en utilisant la relation (BIV.14). On constate souvent
que les valeurs obtenues pour Hr ne sont pas constantes en fonction de la valeur de la
diagonale d’empreinte d ou encore en fonction de la charge P. Quelques variations
rencontrées sont présentées dans la Figure BIV.4 pour plusieurs couples substrat / film. Nous

avons retenu ici que les variations qui présentent des évolutions différentes.
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Figure BIV 4. Variations constatées de la dureté du film Hy pour différents couples substrat /

revétement.

On peut observer sur la Figure BIV.4 que les valeurs de Hr dans la représentation Ln Hr - Ln
d peuvent augmenter, diminuer ou méme montrer un changement de pente selon le cas. Mais,
quel que soit le modéle appliqué, Jonsson et Hogmark [2], Chicot et Lesage [6], Ichimura et
al. [8] ou le nouveau mode¢le, les variations sont semblables méme si les amplitudes sont
différentes. Du fait que tous les modeles sont basés sur des hypotheses tres différentes on peut
penser que, les variations doivent étre reliées a des phénomenes physiques et non le fait des
modeles. Méme si ces phénoménes ne sont pas tous complétement connus, on peut citer
quelques-uns d'entre eux comme l'effet de taille d’empreinte [15-17], la fissuration au
voisinage ou dans l'empreinte [18], la contribution élastique du substrat pour les charges les
plus faibles [19] ou encore 1'écrasement du film pour les charges les plus élevées [20]. Pour
éviter d’amplifier certains de ces phénomenes, nous avons limité 1’application de tous les
modeles aux valeurs de H¢ supérieures a 1,1 Hs.

La comparaison directe des duretés de films déterminées par les modeles ne peut pas étre faite
facilement sous la forme de relations déduites de 1’analyse des droites de la Figure BIV-4.
D’autant plus que ces relations ne peuvent pas étre comparées directement aux valeurs
données par les modeles de Korsunsky et al. [7] et de Puchi-Cabrera [9]. Pour ces deux
modeles, c’est 1’ajustement des points expérimentaux par le modele qui conduit aux valeurs
de la dureté du film. Les Figures BIV.5 et BIV.6 représentent respectivement 1’application du

modele de Korsunsky et Puchi-Cabrera.
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Figure BIV.5. Exemple d’application du modele de Korsunsky : TiN (n°22) et DLC (n°23).

Duret¢ Composite (HC en GPa)

—
(9]

[a—
[\
1

1uF =169 GPa m Fim TN
SN ® FimDLC

O LN B B B R R A | T T 7 T rrry

1 10
Profondeur Relative d'Indentation (d/7t)

Figure BIV.6. Exemple d’application du modele de Puchi-Cabrera : TiN (n°22) et DLC

(n°23).

Ces deux modeles sont treés sensibles au nombre de points expérimentaux mais ils sont

supposés montrer quand les substrats ont cessé¢ de participer au processus d’indentation.

Comme nous I’avons mentionné précédemment, nous pouvons considérer que la limite

d'influence du substrat sur la mesure correspond a (#/d) = 1. C'est pourquoi nous calculerons la

valeur de Hr en ce point en utilisant chaque représentation mathématique que 1’on déduira de

I’analyse des courbes de la Figure BIV 4.

Etude expérimentale : Développement de I’indentation Vickers et Knoop

© 2004 Tous droits réservés.

- 152 -

http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine


http://bibliotheques.univ-lille1.fr/grisemine

Thése d'Alberto Pertuz, Lille 1, 2003

Chapitre BIV - Indentation de films minces.

La Figure BIV.7 montre, a titre d’exemple, les droites obtenues pour représenter la dureté du
film de TiC (échantillon n°® 10) en utilisant les mod¢les de Jonsson, Chicot, Ichimura et le

nouveau modeéle.

O Jonsson
Chicot

O
A Ichimura
B Modele

..........

------

-0

R B
20¢ Q4p-m----- == 5Tl E| |

=1 (4 um) d (um)]
7 20 55

Figure BIV.7. Application des modeéles au cas du film TiC, échantillon N° 10.

Une régression linéaire effectuée pour chaque modele permet de décrire I’évolution de la

dureté du film par les relations suivantes :

Hp =188-d 0,026 pour le mod¢le de Jonsson (BIV.16)
Hp =19,0-4%%3 pour le modéle de Chicot (BIV.17)
Hp =20,7-d 0,099 pour le modele de Ichimura (BIV.18)
Hp =18,6-d 0.146 pour le nouveau modele (BIV.19)

Comme nous I’avons mentionné, il est difficile de comparer ces relations entre-elles, nous
allons donc calculer la dureté du film lorsque la valeur de la diagonale est égale a 1’épaisseur

du film, ici 4 pm. On obtient les valeurs de dureté suivantes :

Hp =195 pour le mod¢le de Jonsson (BIV.20)
Hp =213 pour le mod¢le de Chicot (BIV.21)
Hp =237 pour le modele de Ichimura (BIV.22)
Hp =228 pour le nouveau modéle (BIV.23)
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La Figure BIV.8 montre un exemple d’application du nouveau modele pour le film TiN

déposé sur un acier M-2 (n° 17) sur laquelle on a représenté les courbes limites supérieures et

inférieures de la dureté composite en utilisant les relations BIV.5 et BIV.6. Les courbes

représentatives de ces deux limites permettent de bien encadrer les points expérimentaux. De

plus, la combinaison de ces deux limites comme nous 1’avons proposé dans le modeéle permet

de bien représenter I’évolution des points expérimentaux. On peut ainsi s’attendre a ce que la

valeur obtenue de la dureté du film soit pertinente et en accord avec celles prévues par les

autres modeles.

—_
(9]
1

Dureté composite HC (GPa)
=

(9]
1

0

HF = 25,3 GPa

Limite supérieure :
HS + (e/d)™ (HF - HS)

. W

Limite inférieure :
1/HS + (e/d)™ ((1/HF) - (1/HS))

;.,,,-, ,,,,,,,,,,,, p—

HS =8,6 GPa —

t=3.25

10

20

30

40

50

Diagonale d’empreinte d (um)

Figure BIV.8. Exemple d’application du nouveau modeéle pour le film TiN n° 17.

Le Tableau I'V-2 rassemble tous les résultats obtenus en utilisant les différents modéles. Le

modele de Jonsson et Hogmark [2] est appliquée avec la condition (Hp/Hs) supérieur ou

inférieur a 5 pour le choix de la constante C respectivement pour C = 0,5 et C = 1. La valeur

de Hr pour les modeles de Jonsson, Chicot, Ichimura et le nouveau mod¢le sont données pour

(#7d) = 1. Pour les modeles de Korsunsky et de Puchi, on considére la valeur unique prédite

par le modele. Le modele de Bull n’est pas considéré ici a cause de sa similitude avec celui

d’Ichimura et al. [8] lequel est plus facile a appliquer.

Pour valider le nouveau modele, nous comparons ses prédictions pour chaque film a la valeur

moyenne des prédictions des autres modeles utilisés. Si on examine 1’erreur standard sur la

moyenne, on observe que, pour certains modeles, les prédictions (en italique dans le Tableau

BIV-2) different de la moyenne de plus d’un écart type. Pour cette raison, ces valeurs n'ont

pas été considérées pour le calcul de la dureté moyenne.
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Chapitre BIV - Indentation de films minces.

N° EFF(I é}nlia) Jonsson Chicot Ichimura Korsunsky Puchi H;ﬁ?::la) HHF“ES;::)
1 280 10,4 11,3 12,7 10,6 11,1 10,8+04 11,8
2 280 17,1 19,6 21,1 11,3 16,4 17,7+1,4 28,9
3 280 13,3 12,5 12,8 5,6 11,9 12,6 £0,5 11,3
4 280 12,2 12,4 12,5 3.8 12,7 12,4+0,2 12,3

(a)
5 600 19,6 25,0 29,5 15,8 17,0 20,5+3,3 29,5
6 600 19,7 21,1 23,7 28,9 48,7 21,5+1,7 21,2
7 600 222 223 22,9 9,6 11,1 225+03 22,9
8 600 18,8 18,9 18,8 17,2 24,3 18,4%0,7 19,1
(b)
9 120 5,5 7,0 6,8 5,1 7.3 6,4+0,7 7,1
10 460 19,5 21,3 23,7 18,8 44,7 20,8+1,9 22,8
()

11 460 14,5 14,6 14,2 11,7 16,9 14,410,2 11,5
12 460 18,9 18,3 17,3 20,7 37,3 18,8+1,2 14,5
13 460 26,1 24,8 21,2 33,2 52,2 263+44 20,2

(d)

14 150 10,4 10,3 10,3 10,7 10,6 10,5+0,2 10,6
15 150 10,8 10,4 10,8 11,1 1,6 10,9+0,4 11,6
16 150 10,4 10,6 10,4 12,6 11,3 10,7+ 04 10,4

(e)

17 300 23,9 235 23,0 25,1 29,3 23,9%0,8 25,3
18 255 57,3 399 39,0 51,5 68,8 49,6 +7,2 46,5

¢y

19 600 15,5 15,4 16,3 19,8 31,3 16,7+1,8 15,1
20 600 20,5 19,7 20,2 22,7 29,0 20,8+1,1 19,3
21 600 27,8 273 28,1 43,3 65,0 31,6 +6,7 30,0

(2

22 600 22,6 21,3 22,0 13,4 16,9 20,7+2,2 21,8

23 440 28,0 27,0 27,8 5,4 87 27,6104 29,2
(h)

Tableau BVI-2. Résultats du calcul de Hr pour tous les modeles : (a) Jonsson et Hogmark
[2], (b) Burnett et Rickerby [4], (c) Chicot et Lesage [6], (d) Puchi-Cabrera [9], (e) Ahn et
Kwon [12], (f) Lesage et al. [13], (g) Puchi et al. [14], (h) nouveau modéle.
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Chapitre BIV - Indentation de films minces.

En observant le Tableau BIV-2, on confirme que la limite de 5 pour le rapport Hr/Hs pour le
choix de la constante C du mode¢le Jonsson et Hogmark [2] est pertinente puisque les
prédictions sont en bon accord avec la valeur moyenne de la dureté. C'est aussi le cas pour les

prédictions du nouveau modele, qui est aussi présenté sur la Figure BIV-8.

/c; 60 T | " I ! I ! I
A
<) "2 e [4]
o S0 vl = 9] | O
3 A [12] © [13] | "
g 404| 2 [14] Vv TiNetDLC 4
5
14 | |
% 301 Fﬁ—.—{\ i -
=} ] ]
=
= 20- 1
10- i -
0 T T T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60

Hr moyen (GPa)

Figure BIV-8. Comparaison entre les prédictions du nouveau modele et la moyenne de la

prédiction des autres modeles.

BIV-5. Conclusion

Nous avons montré qu’en partant d'une analogie avec les composites renforcés, il était
possible de représenter les variations de duret¢ d'un couple film-substrat soumis a un
processus d’indentation. Pour les charges élevées, le couple tend vers le comportement du
substrat, aux charges plus faibles, il tend vers le comportement du film. Le nouveau modele
propose de combiner ces deux tendances a 1’aide d’une relation similaire a celle de Meyer qui
décrit la diagonale d’empreinte du matériau composite en fonction de la charge appliquée. Les
prédictions pour la dureté du film calculées en utilisant ce nouveau modele sont du méme
ordre de grandeur que celles données par les autres modéles proposés dans la littérature. Un
autre intérét du nouveau modeéle est qu'il permet aussi une prédiction correcte lorsque le
nombre de données disponible est petit, au contraire d'autres modeles qui ont besoin d'un

parametre d’ajustement pour estimer la dureté du film.
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Chapitre BIV - Indentation de films minces.
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- CONCLUSION GENERALE -

L’indentation des matériaux par les techniques traditionnelles de micro et de macro
indentation sont utilisées depuis plus d’un siécle et I’on pourrait croire que tout a été dit sur ce
sujet. Nous avons montré, dans ce document, qu’il n’en est rien et qu’il reste beaucoup a faire
pour mieux comprendre les phénomenes mis en jeu pendant I’indentation des matériaux. Les
domaines de caractérisation mécanique concernés par l’indentation sont en effet tres
nombreux et les méthodes mises en ceuvre pas toujours bien maitrisées. Ici, nous nous
sommes attachés a évaluer les limites d’utilisation d’une part et les limites d’interprétation
d’autre part pour trois propriétés trés importantes des matériaux qui sont la dureté des
matériaux massifs ou des films, la ténacité des matériaux fragiles et 1’adhérence des
revétements.

Pour bien comprendre 1’effet de 1’indenteur, nous avons pris le parti de comparer deux
indenteurs traditionnellement utilisés, I’indenteur Vickers et 1’indenteur Knoop. En
choisissant une grande variété de matériaux, de films et de revétements, il a été possible de
proposer des modéles mathématiques ou des modeles de comportement. On peut citer, par
exemple, la séparation des effets de préparation de surface des effets réels de taille
d’empreinte et la détermination de la dureté de films minces. Il a été possible aussi de préciser
comment interpréter les modes de fissuration de matériaux fragiles sans faire d’hypothése sur
la forme des fissures générées sous la surface. Grace a la comparaison des indentations
Vickers et Knoop, on a pu proposer un modele de calcul du module d’¢lasticité, un modéle
pour la ténacité de matériaux fragiles sur la base d’une fissuration Knoop. Enfin, nous avons
prouvé Defficacité de I’indentation Knoop pour la détermination de I’adhérence de
revétements projetés thermiquement.

Pour autant, il reste encore beaucoup a faire ainsi que nous avons pu le mettre en évidence
tout au long de ce travail, par exemple, pour déterminer les lois de comportement élasto-
plastique, pour la modé¢lisation du contact indenteur / matériau, pour 1’étude des propagations
de fissures dans ou a l’interface entre deux matériaux. Les années qui viennent, grace a la
mise sur le marché d’équipements d’indentation permettant d’évaluer le déplacement de
I’indenteur pendant le chargement, et a ’augmentation des puissances de calcul numérique et
le développement des méthodes inverses, verront sans doute plusieurs des réponses aux

questions soulevées ici.
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RESUME en francais

Les essais d’indentation pour la mesure de la dureté de matériaux massifs et de films minces, la
détermination de la ténacité de matériaux fragiles et la caractérisation de 'adhérence de revétements
épais sur leurs substrats ont été étudiés dans ce travail en utilisant les indenteurs Vickers et Knoop. Il
a été montré que I'écrouissage du matériau par polissage masque en grande partie le phénomeéne
d’effet de charge et que la présence d’'un film d’huile entre I'indenteur et le matériau a tester conduit a
une diminution significative de la dureté. Nous montrons aussi qu'a partir de la comparaison des
nombres de dureté Vickers et Knoop, il est possible de remonter au module d’élasticité du matériau
pour 'ensemble du domaine de dureté si une nouvelle expression est donnée a la dureté Knoop. Pour
estimer la dureté d'un film mince, un nouveau modele n’utilisant que les seules mesures
expérimentales a été développé. Celui-ci présente I'avantage par rapport aux autres de ne pas
nécessiter la connaissance de données élasto-plastiques ou lintroduction de paramétres
d’ajustement. Lorsque le matériau se fissure par indentation, nous montrons qu’une étude
systématique de la ténacité de type Palmqvist ou demi-disque en fonction d’'un paramétre de
fissuration adapté suffit pour calculer une valeur de ténacité. De plus, nous proposons une formule
pour calculer la ténacité sous indentation Knoop. Lorsque I'essai d’'indentation est réalisé a l'interface
d’'un revétement et de son substrat, il est possible d’obtenir une valeur caractéristique de I'adhérence
a partir de la fissuration qui se développe généralement dans le plan de l'interface. L'utilisation de cet
essai d’indentation interfaciale développé au laboratoire avec un indenteur Vickers a été étendu ici
avec succes a l'indentation Knoop.

TITRE en anglais

THE INDENTATION VICKERS AND KNOOP OF MATERIALS SOLID OR
RECOVERED : Hardness, tenacity and adhesion

RESUME en anglais

The indentation test for the measure of the hardness of solid materials and of thin films, the
determination of the tenacity of fragile materials and the characterization of the adherence of thick
coating on their substrata, have been studied in this work using the indenters Vickers and Knoop. It
has been shown that the work hardening in the material for polishing, largely masks the phenomenon
of load effect and that the presence of a film of oil between the indenter and the material to testing
leads to a significant decrease of the hardness. We also show that starting from the comparison of the
numbers of hardness Vickers and Knoop, is possible to obtain the module of elasticity of the material,
for a group of values of hardness, whenever utilising the given expression of the hardness Knoop. To
estimate the hardness of thin films, it has been developed a new model that uses only experimental
measures. This presents the advantage of to not need the knowledge of the elastic-plastic properties
or the introduction of adjustment parameters. When the material suffers fissures under indentation, we
show that a systematic studies of the Palmqvist type tenacity or semi-disk in function of a crack
parameter, is enough to calculate the tenacity value. Also, we propose one relationship to calculate
the tenacity under Knoop indentation. When the indentation test is carried out in the interface coating -
substrate, it is possible to obtain a characteristic value of the adherence starting from the fissures that
are generally developed in the interface plane. The use of this interfacial indentation test developed in
the laboratory with an indenter Vickers, it has been extended here with success for the indentation

Knoop.

DISCIPLINE Mécanique

MOTS-CLES Dureté, Ténacité, Adhérence, Indentation, Films Minces,
Fissuration, Comparaison Vickers et Knoop, Indentation
interfaciale.
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