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Introduction generale

INTRODUCTION GENERALE

La remontée d’exploitation mondiale en aluminium est de 4% par an. Les alliages
d’aluminium gagnent de plus en plus du terrain aux dépens des alliages denses de fer et de
cuivre. Ses caractéristiques physiques, mécaniques et esthétiques attirent les domaines
aéronautiques, mécaniques, architecturales et le batiment. L'importance de ces alliages peut
étre illustréee par l'exemple concernant les niveaux de résistance mécanique : alors que
I'aluminium non allié présente une limite élastique comprise entre 30 et 140 MPa et une
charge de rupture comprise entre 70 et 150 MPa, I'aluminium, renforcé de fagon judicieuse
par certains éléments, est susceptible de voire sa limite élastique atteindre 600-650 MPa et sa
charge a la rupture de I’ordre de 650-700 MPa ; soit des valeurs 5 a 10 fois plus élevées que
celles de I'aluminium non allié. Ajoutons aux caractéristiques mécaniques, la légereté et la
brillance des alliages d’aluminium représentent des points d’attraction des domaines tres
prometteurs et économiquement rentables.

Par ailleurs, les alliages d’aluminium présentent quelques caractéristiques médiocres
qui se rapportent aux propriétés de surface. En effet, ils ont une tenue a |’usure trés faible et
sont vulnérables aux fonctions de contact. Le renforcement de ces propriétés recours au
renforcement de la surface. Les traitements de surface des alliages d’aluminium sont divers.
Différentes techniques physiques et chimiques ont été mises en évidences pour ces fins. Dans
notre cas, nous avons recours a une technique tres naturelle : 1’anodisation.

Le procédé d'oxydation anodique de l'aluminium consiste a faire passer un courant
électrique adapté a travers le matériel a traiter dans une solution chimique appropriée.

L’anodisation est la conversion par voie électrochimique d’aluminium en oxyde
d’aluminium. Ce qui permet la meilleure adhésion possible a la surface du substrat. Cette
couche d’oxyde se forme en partie sur le matériau de base (avec une bonne cohérence et une
faible interface couche substrat), cependant cette couche d’anodisation est beaucoup plus dure
que le matériau de base. La surface se voit ainsi trés dure et par conséquent, la résistance a
I’usure est beaucoup plus améliorée que celle de I’aluminium brut (ou méme le substrat). Au
cours du traitement par anodisation, un grand nombre de fins pores apparaissent dans la
couche d’anodisation. Cette porosité superficielle nuit a la réactivité de la surface avec le

milieu environnant. Des traitements appropriés post anodisation sont donc envisages tels que
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le colmatage des pores formés. L’obturation de ces pores offre a la surface une trés bonne
résistance a la corrosion.

C’est dans ce contexte (dureté et tenue a I’usure) qu’a été entrepris le présent travail
sur un alliage d’aluminium du type 6061. L’alliage (substrat) revétu d’une couche d’alumine,
dans ce cas, est considéré comme un composite monocouche. Ainsi, 1’objectif visé par cette
étude est de :

- caractériser 1’alliage de point de vue dureté et déterminer la contribution de chacun du
substrat et de la couche a la dureté résultante,

- ¢étudier I’apport de I’anodisation de la surface quant a I’amélioration de la tenue a I’usure
sous I’effet d’un glissement d’une bille d’acier 100Cr6.

La présente these s’organise en quatre chapitres. Nous avons fait, au premier chapitre,
un tour d’horizon des alliages d’aluminium tels que la classification et les moyens de
renforcement et microstructural (par seconde phase, par écrouissage) et superficiel. De point
de vue renforcement superficiel, nous avons mis I’accent sur le traitement par anodisation ou
nous avons evoqué les diverses opérations de préparation de surface, le principe et les formes
d’anodisation et enfin les traitements de finition ou postérieures.

Le deuxieme chapitre a été consacré a la caractérisation par mesure de dureté. Dans ce
cas, nous avons présenté :

- les techniques conventionnelles de mesure de la dureté des matériaux massifs et les
dispositions qui s’en suivent,

- les modeles de calcul de la dureté fréquemment utilisés pour les matériaux revétus
considérés comme des composites ou la dureté est 1’effet combiné de chacun de la dureté du
substrat et celle du revétement.

Dans le troisieme chapitre et dans le but de surmonter les insuffisances remarquées sur
les modeles présentés au deuxiéme chapitre, nous avons exposés deux formes de pénétrateurs
de révolution (ellipsoide : allongé, et aplati) et les empreintes obtenus dans chaque cas. Le
calcul de dureté correspondant a été donné.

Le quatrieme chapitre a été consacre a la description des méthodes et des techniques
experimentales utilisees et la procédure de travail suivi. Les calculs effectues sont basés sur
les données tirées des expériences.

Le cinquieme chapitre a été réservé a I’exposition des résultats expérimentaux obtenus
et leurs interprétations. Nous avons présenté en premier lieu les mesures et le calcul de dureté
correspondant, ou une étude comparative a été effectuée, et en deuxiéme lieu les résultats

relatifs a la mesure de 1’usure des échantillons dans les domaines balayés de forces normales
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et de vitesses de glissement. La loi d’usure a été Vérifiée selon Archard ainsi que
I’identification du type d’usure. Diverses observations métallographiques validant la
discussion ont été présentees.

En fin, par une conclusion générale, nous avons achevé notre travail.
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CHAPITRE |
ALLIAGES D’ALUMINIUM ET ANODISATION

Dans ce chapitre, nous essayons de mettre 1’accent sur deux points essentiels. Le
premier concerne les alliages d’aluminium de point de vue métallurgie mécanique :
composition, microstructure, caractérisation mécanique et utilisation industrielle. Le second

point porte sur son renforcement superficiel notamment par électrodéposition ou anodisation.

| — Alliages d’aluminium

Les emplois des alliages d’aluminium sont développés dans des proportions
surprenantes pour des fins techniques et economiques. Pour leur légéreté, les alliages
d’aluminium présentent un rapport résistance densité plus intéressant que celui de I’acier. Ce
qui a valu leur développement dans les domaines de transport et surtout 1’aéronautique.
D’autre part, les alliages d’aluminium couvrent un large éventail de résistance mécanique
partant de différents traitements de renforcement thermiques, thermomécaniques ou
électrochimiques. Dans ce qui suit, nous présentons la classification des alliages d’aluminium

et les moyens de renforcement.

1 — Classification des alliages d’aluminium
Les alliages daluminium pour carroyage sont communément classés en différents familles
selon I'éelément principal d'addition.

IIs sont références par une designation de quatre chiffres. Cette désignation est conforme
aux directives de I'Aluminium Association (Washington DC 20006, USA). Les quatre chiffres
sont parfois précédés par les lettres AA (exemple : AA 6061), acronyme de « Aluminium
Association ». Les quatre chiffres sont parfois suivis par une lettre qui indique une variante
nationale d'une composition existante.

Cette désignation a été reprise en Europe par la norme EN 573-3. En général, la
désignation numérique des alliages de carroyage est simplifiée seulement en quatre chiffres
qui représentent les éléments de la composition chimique d’alliage [1-2]. 1ls sont désignés de
1000 a 8000 tels que le premier chiffre étant associé a un élément d’alliage, comme on peut
le voir dans le Tableau 1.1 [1].

Le premier chiffre désigne la famille d’alliage comme la suite :
- Aluminium sans élément d'addition : série 1000

- Aluminium + cuivre : série 2000


http://fr.wikipedia.org/wiki/Normes_et_standards_industriels
http://fr.wikipedia.org/wiki/Comit%C3%83%C2%A9_europ%C3%83%C2%A9en_de_normalisation
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- Aluminium + manganeése : série 3000

- Aluminium + silicium (alliages de moulage) : série 4000.
- Aluminium + magnésium : série 5000

- Aluminium + magnésium + silicium : serie 6000

- Aluminium + zinc + magnésium : série 7000

- Autres alliages d'aluminium : série 8000

Tableau. 1.1 : Désignations et teneur en masse des alliages de corroyage [1]

Durcissement par ecrouissage Durcissement structural
Famille 1000 3000 5000 8000 2000 | 4000 6000 7000
Eléments | aucun Mn Mg Si+Fe Cu Si Mg+Si Zn+Mg
Teneur 0 0,5-15| 055 | Si:03-1 | 26 | 0,8-1,7 | Mg:0,5-1,5| Zn:5-7
(%) Fe:0,6-2 Si:0,5-15 | Mg:1-2

v’ Le deuxieme chiffre : pour famille d’aluminium non allié (1000) indique les limites
de certaines impuretés, mais pour les autres familles représente les modifications
successives de 1’alliage

v’ Le troisiéme chiffre : indique pour la famille 1000, le pourcentage d’aluminium
au-dela de 99% et pour les autres familles, 1’identification de 1’alliage.

v Le quatrieme chiffre indique comme le troisiéme.

Nota 1 : dans cette désignation, la seule exception est la série 1000, ces deux derniers chiffres
y indiquant le pourcentage daluminium (exemple : 1050 qui comporte au minimum 99,50%
d'aluminium).

Nota 2 : Parmi les familles d’alliages d’aluminium de corroyage, trois sont a durcissement
structural : les séries 2000, 6000 et 7000, les autres sont a durcissement par écrouissage : les
séries 1000, 3000, 5000, en ce sens leurs proprietés mécaniques dépendent de la gamme de
fabrication.

Nota 3 : la lettre A peut accompagner la désignation numérique (ex. : 2017 A) ; elle

représente une composition légerement différente de la composition de base.

2 — Renforcement des alliages d’aluminium

Si les caractéristiques de I'aluminium pur sont faibles, la gamme d'alliage tres étendue permet

de trouver celui qui correspond aux contraintes d'utilisation envisagee. En effet, des nuances
5
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particulieres peuvent atteindre des charges de rupture supérieure a 700 MPa, donc largement
équivalente a celles des aciers trempés. Ainsi, les alliages d’aluminium peuvent voire leurs

résistances mécaniques ou de surfaces augmenter par différents mécanismes [3].

2 — 1 — Durcissement structural

2—-1-1-Par éléments d’addition

Par leur nature et leur teneur, les éléments d’addition donnent des alliages différents ayant un
éventail de propriétés permettant de satisfaire une large gamme d’applications. Chaque série
d’alliages présentée au tableau I satisfait un domaine d’application ou des séries permettent
un recouvrement de propriétés. Différentes études ont été réalisees sur le durcissement
structural des alliages d’aluminium par ajout d’éléments d’alliage et/ou traitement thermique
spécial. Nous pouvons citer :

- la précipitation de phases secondaires dans les systemes AlIMgSi, AICu, AlZn, AlLi,
tels que I’augmentation de la dureté (microdureté¢) par les différents précipités a
différents stades d’évolution microstructurale [3-18].

- les solutions solides dans les systemes, tels que les différentes interactions solutés
dislocations [13-22].

2 —1-2—Par écrouissage

Il est possible d'augmenter la résistance mécanique de l'aluminium et de tous ses
alliages par déformation a froid ou écrouissage. Cette augmentation de résistance est
expliquée par les interactions entre les dislocations [16, 20-21, 23-24].

L'écrouissage a des effets sur plusieurs propriétés de lalliage. Il conduit a
I’augmentation de la charge de rupture, la limite élastique et la dureté. Mais, il diminue
I'allongement a la rupture, la capacité de déformation a froid, la conductivité électrique et la
résistance a la corrosion.

Nous devons rappeler que 1’écrouissage est la seule facon de durcir les alliages sans

durcissement structural.

2 — 2 — Amélioration des propriétés de surface
A part leur résistance a la corrosion, 1’aluminium et ses alliages possédent des
propriétés de surface médiocres en 1’occurrence leurs tenue a 1’usure. L’amélioration des

propriétés de surface des alliages d’aluminium peut étre obtenue par diverses techniques
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basées généralement sur le mécanisme de diffusion. H. Dong [25] a rassemblé les différentes
techniques de traitement des surfaces des alliages légers.

Dans notre cas, nous nous intéressons au traitement électrochimique basé sur la
formation de couche superficielle d’oxyde d’aluminium (Al2O3) connu communément par

anodisation et qui sera examiné ci-apres.

Il - Anodisation
Introduction

L’amélioration des matériaux sont reconnus comme étant un des domaines clés de
I’essor industriel. Elle se réalise par des techniques technologiques tel que : différents
procédes des traitements de surface, des revétements etc. Les différents traitements et
revétements de surface sont utilisés pour modifier les caractéristiques physiques, chimiques
ou mecaniques de la surface d'un matériau substrat dans le but de lui donner des aptitudes
nouvelles.

En général, le terme traitement de surface désigne une modification structurelle
superficielle du matériau par des différentes méthodes de traitements (thermique,
thermochimique de diffusion, de conversion ...).

Les procédés de traitement surfacique se différencient selon le degré de réaction et
de diffusion entre le matériau d'apport et la surface a traiter. En général, ils sont classés en :
- procédés de revétements : quand le matériau dapport (revétement) ne réagit pas avec le
matériau a traiter (substrat) et n'y dissout pas ou trés peu.
- traitements de conversion : ce sont les cas ou le matériau d'apport réagit superficiellement
avec le matériau de substrat.
- traitements de diffusion : lorsque le matériau d'apport diffuse dans la surface du matériau
substrat et réagit ou non avec lui.
- traitements par transformation structurale : dans ces types de traitements nous n’avons pas
de matériau d’apport, pourtant la structure métallurgique superficielle du substrat a traiter est
modifiée. Ces types de traitement de surface sont effectués par des procedes mécaniques
(grenaillage ...) [26].

Les traitements de surfaces sont effectués par déposition ou retrait de substances
métalliques ou par I’application d’autres revétements afin d’enduire des pieces d’une couche
protectrice ou décorative.

Dans I’industrie des alliages d’aluminium, 1’intérét croissant pour le traitement de

surface est tres net. L’anodisation d’aluminium et ses alliages par le procédé électrolytique
7
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donne une couche d’oxyde d’aluminium (alumine) ayant des propriétés particulieres telles
que ; une dureté élevée, une trés bonne résistance a la corrosion et a ’'usure. Les traitements

de surface sont précédés toujours d’un ou plusieurs traitements préparatoires (préparation de

surface) [27].

1 - Traitements préparatoires de surface
Ce sont des traitements de conditionnement d’une surface industrielle par une
succession d’opérations appropriées afin de la rendre apte a recevoir et maintenir un

traitement ultérieur. Alors, I’objectif de ces types de traitements est rendre la surface apte a

recevoir des traitements de surface et de revétement, en éliminant toutes les souillures en
surface du matériau (les graisses, les huiles, les oxydes superficiels...). En général, les
processus de traitement préparatoire de surface sont chimiques, électrolytiques et

mécaniques [27].

1 -1 - Prétraitement électrolytique ou chimique
1-1-1-Polissage électrolytique

Le polissage électrolytique est un procédé électrochimique couramment utilisé pour
polir, lisser et nettoyer la surface substrat d I'aluminium et ces alliages. Il est souvent utilisé
dans des cas dans lesquels des finitions tres lisses et trés brillantes sont nécessaires. Le
polissage électrolytique retire une strate fine de surface. Dans ce processus, le substrat (anode)
est immergé dans un électrolyte. Le courant électrique circule entre I’anode et la cathode
polarise le substrat et les ions métalliques migrent vers la cathode. On peut contréler la
réaction par l'ajustement des paramétres du bain et du procédé par le choix du métal ou de
I'alliage pour le polissage électrolytique [27-28].

Généralement, dans le polissage électrolytique, on utilise des électrolytes des

mélanges de divers acides (sulfurique, chromique, citrique et phosphorique) et parfois des
ajouts de composés organiques (tel que de la glycérine ou de I'éther monobutylique de

diéthyléneglycol).

1-1-2 - Décapage chimique

Le décapage chimique est une technique chimique utilisée pour faire enlever le film
d’oxyde d’aluminium ou autres produits de la corrosion du substrat de matériaux par réaction
chimique avec un agent de décapage a base d'acide. Afin de retirer de maniére efficace les

couches épaisses d'oxyde, des concentrations spécifiees d'acide (chlorhydriques, sulfuriques,
8



Chapitre | Alliages d’aluminium et anodisation

nitrique, fluorhydrique et phosphorique), des températures spécifiées et des durées de
décapage spécifiées sont a respecter [27-28].

La durée de décapage est réduite par l'accroissement de la concentration d'acide et
I'élévation de la température. Les effets du décapage peuvent également étre accéléres par la
mise en mouvement du substrat dans la solution de décapage ou par la mise en mouvement de
la solution de décapage grace a l'injection de la solution.

La réaction de décapage est décrite par I'équation chimique suivante :
Oxyde metallique + solution de décapage -> ion métallique + eau.
L'hydrogéne est généralement formé :
Métal + solution de décapage -> ion métallique + hydrogéne.

La concentration des ions du métal dissous s'accroit dans la solution de décapage tandis
que la force de I'acier libre décline. La consommation d'acide associé a la dissolution du métal
et de I'oxyde métallique peut étre compensée par I'ajout d'une solution de décapage neuve.
Cependant, cette technique est limitée par lI'accroissement continu du contenu métallique. Un
contenu maximum de fer de 8 % est recommande pour l'acide sulfurique, de 12 % pour l'acide
chlorhydrique et de 2,5 % pour I'acide phosphorique. Lorsque les concentrations limites sont
atteintes, la solution de décapage doit étre éliminée completement ou partiellement [28-29].

La surface a décaper doit étre completement exempte de graisse, autrement, un
décapage inégal se produira car l'acide attaquera uniquement les zones exemptes de graisse.
L'utilisation d'agents mouillant accélére les processus de décapage car les piéces sont mieux et

plus rapidement mouillées [28-29].

1-1 -3 - Dégraissage

Le dégraissage est ’opération d’l’élimination des souillures organiques qui empéche
toute les transformations superficielles. Il peut étre un traitement chimique, électrolytique ou
ultrasonique et il est effectué pour rendre la surface physiquement propre afin d’assurer le bon
déroulement des opérations ultérieures et par la méme, de garantir la qualité du produit fini
[28-29]. Les dégraissants sont de types suivants :
e Des solvants qui agissent par dissolution des souillures pour des surfaces tres grasse. Ils
permettent une mise en ceuvre simple et un séchage rapide mais n’ont pas d’action sur les

souillures solides.
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e Des détergents alcalins qui sont composés de sel alcalins, de solvants hydrosolubles et
tensio-actifs pénétrent le film de souillures organiques et fixent les particules de gras et les
déplacent en émulsion dans le bain de dégraissage.

e Des détergents acides composés d’acide phosphorique, de solvants hydrosolubles et de

tensio-actifs. Leur pouvoir détergent est inférieur a celui des détergents alcalins.

1-1-4-Satinage
C’est I’opération d’élimination des oxydes d’aluminium et les défauts métallurgiques
superficiels, par des réactions électro-chimiques ou la surface du métal est attaquee par la

soude.

1-1-5-Blanchiment

A I’issue de I’opération de satinage, on retrouve en surface satinée des résidus des
métaux constitutifs de métal substrat qui forment un dépét, d’ou la nécessité d’un traitement
oxydant les métaux, dissolvant les oxydes et redonnant a la piece une apparence blanche
métallique. Généralement pour le blanchiment de surface de matériau, on utilise 1’acide

nitrique, I’acide sulfo-chromique et 1’acide sulfurique avec des additifs oxydants [30].

1-1-6-Ringage

C’est I’opération de lavage de surface de matériau a traiter par I’cau, ou la surface
doit étre a I’issue des ringages exempte de toute impureté, ainsi la qualité d’eau doit étre
extrémement importante car au séchage, elle s’évapore et peut laisser apparaitre des traces

blanches [30-31]. Le rincage est effectué dans des bains pour différents objectifs [29] :

e remettre la surface nettoyée et préte a étre traitée par les produits chimiques de I'opération
suivante,

e nettoyer le liquide polluant entourant la surface apres un bain de traitement afin
d’empécher la contamination du bain suivant par des produits incompatibles en provenance
du bain précédent,

e stopper la conséquence des réactions chimiques des produits sur la surface pour la rendre

manipulable.

1-1-7-Séchage
C’est I’opération d’élimination des traces d’humidité sur la surface du métal par des
moyens de séchage [28-29].
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1 -2 — Prétraitements mécanique des surfaces
Les prétraitements n’assurent pas la protection de surface mais, ils sont effectués en
vue de préparer d’autres traitements ou revétements de surface. Ainsi, en fonction de

I’objectif visé, on peut distinguer différentes formes de prétraitement [28, 30-31].

e Polissage : Sous l'influence d'une pression et de températures locales élevées, le polissage
mécanique permet d’obtenir des surfaces moulées.

e Abrasion par projection : Dans ce procédé, on fait 1’abrasion de surface par le jet du
sable ou des grains abrasifs plus fins et plus doux. Cette technique peut étre utilisée pour
détendre la surface a traiter.

e Satinage mécanique : C’est ’opération de brossage de la surface de substrat de métal
pour obtenir un aspect poli mat.

e Ebavurage et/ou polissage au tonneau : Ce procédé a pour objectif 1’ébavurage, le
polissage ou le brillantage de surface de piéce substrat. 1l est utilisé pour des petites surfaces
de substrat, qui subissent ensuite un traitement au tonneau. Les substrats sont mélangés a des
pierres abrasives et polies au tonneau ou sont obéissantes a des vibrations durant plusieurs

heures.

2 — Traitements d’oxydation anodique - anodisation

Les traitements d’anodisation d’aluminium et ses alliages sont des traitements de
surface de type conversion électrolytique, ils sont formés par des réactions électrochimiques
[29, 32]. Leur but est de transformer la surface du substrat de matériau d’aluminium a une
couche d’oxyde d’aluminium (alumine), qui est le résultat de la combinaison de 1’aluminium
et de I’oxygéne dégagé. L anodisation peut étre réalisée par :
- anodisation de type barriere effectuée par un courant de densité constante, dans un
électrolyte (acide tartrique, acide citrique, solutions a base d’acide borique, carbonate de
sodium...) qui n’a pas d’action dissolvante sur 1’oxyde d’aluminium ou ses alliages, ni sur le
métal lui-méme [33-35],
- anodisation de type poreux c’est le cas ou les électrolytes (acide chromique, acide sulfurique
et acide oxalique....) choisis possedent des actions dissolvantes sur le substrat d’aluminium et
ses alliages ou sur ses oxydes, le processus d’évolution de la couche d’oxyde est réalisé par
deux faits :

- I’élaboration de la couche d’oxyde sous le fait du courant électrique ;

- la dissolution chimique de la couche d’oxyde.

11
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La couche d’oxyde poreuse posséde des caractéristiques tel que ; résistance a la corrosion et a

I’usure, dureté élevé [34-37].

En géneral, il est possible de renfermer par capillarité, a I’intérieur de ces pores, des
colorants ou éventuellement d’autres éléments suivie par colmatage qui consiste a refermer la
partie gonflée des pores. Pour des applications spéciales, I'aluminium et ses alliages peuvent
étre anodisés dans différents types de solutions de traitement : des électrolytes d'acide
sulfurique, d'acide phosphorique, d’acides chromiques. L’anodisation peut étre effectuée
selon les formes de courant utilisé pour le traitement, en fonction de la solution choisie et de
I'objectif visé du film anodique. Dans ce qui suit, nous allons présenter le principe
d’anodisation puis les principales formes d’anodisation. Les traitements apres anodisation

seront présentés ultérieurement.

2 — 1 — Principe d’anodisation

L'aluminium a I'état naturel est protégé par une couche d'alumine superficielle. Elle
est de quelques nanomeétres d'épaisseur. Le traitement de surface d’aluminium et ses alliage
par la procéde d’anodisation accroissant 1'épaisseur de la couche anodisée. Elle consiste en
une électrolyse en milieu d’un électrolyte, d’ou le revétement n'est pas réalisé par apport de
matiére mais par oxydation contrdlée du substrat afin de le passiver.

L’anodisation est basée sur le principe de 1’¢lectrolyse de 1’eau. Dans une cuve
remplie d acide tel que I’acide sulfurique, la piéce substrat (aluminium ou ses alliages) est
placée a I’anode d’un générateur de courant continu. La cathode du systeme est généralement
en plomb ou aluminium, dans certaines installations.

Lors de I’électrolyse la couche d’oxyde s’élabore a partir de la surface vers le coeur du
métal, contrairement a un dépot €lectrolytique. Pour ’aluminium, il se forme une couche
d’alumine qui a un pouvoir d’isolant électrique. Ainsi, le courant n’arrive plus jusqu’au
substrat et il est alors protégé [28-29, 34-38]. On peut présenter 1’anodisation par une série de
réactions (Fig. 1) :

«alacathode 2H* +2e~ - H,
* a ’anode : Al > 3e™ + Al3
puis : 24,7 +3H,0 - Al,0,+ 6H*
équation bilan: 24l + 3H,0 —» Al,0; + 3H,
Ces réactions provoquent donc une formation d’une couche d’oxyde d'aluminium qui

isole le courant électrique d’arrivé vers la couche [33-40]. C’est pour cette raison qu’il faut
12
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utiliser un électrolyte qui dissout la couche tel que 1’acide sulfurique. On obtient alors des
spheres équipotentielles qui progressent en produisant une couche d’alumine poreuse et des
structures hexagonales. En effet, en un polissage électrolytique, la vitesse de la dissolution
est identique a la vitesse d’oxydation, mais en décapage, la vitesse de la dissolution est plus

grande que la vitesse d’oxydation au contraire du cas d’anodisation.

Anode en alliage 6061 l—_4 T Cathode

Dégagement
dhydrogéne
film d'alumine formeé ——jfsis § o
acide sulfri
* eau distillée

Fig. 1 : Anodisation de 1’alliage d’aluminium 6061

2 — 2 — Formes d’anodisation
2 —2 -1 - Anodisation a I'acide chromique (OAC)

Ce procédé d’anodisation engendre la formation d’une couche mince d’épaisseur
d’environ 5 microns, mais elle offre une excellente protection contre la corrosion. Parmi les
avantages par I’anodisation chromique on a : une faible épaisseur de la couche formée, une
bonne aptitude au frottement et aucune attaque du métal par 1’électrolyte en cas de
conservation, contrairement de 1’anodisation sulfurique (OAS). L’anodisation a 1’acide
chromique (OAC) est effectuée dans un bain d’électrolyte contenant 30 a 100 g/l de
concentration d'acide chromique et une gamme de température s‘échelonnant de 38 a 42°C
pour la plupart d’aluminium et ses alliages. Le cycle de tension utilisé dépend de l'alliage

traité et doit étre suivi a la lettre pour éviter une attaque chimique [33-50].

2 — 2 — 2 — Anodisation borique-sulfurique (OASB)
Ce type d’anodisation permet la formation d’une couche alumine semblable a celle
produite par 1’anodisation chromique. L’anodisation sulfo-borique a été développée par

Boeing en 1990 [51]. Dans ce procédé, la couche d’oxyde est formée dans une solution a 30-
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50 g/l d’acide sulfurique et 5-11 g/l d’acide borique a 25-30°C. Dans ce cas, le colmatage est

effectué dans une solution d’acide chromique a 70 mg/1 [33-51]

2 — 2 — 3 — Anodisation en milieu oxalique

Dans ce type d’anodisation, la couche d’oxyde est obtenue dans un bain a 30g/I
d’acide oxalique sous une densité de courant de 1 a 1,5 A/dm?. Elle est peu poreuses alors tres
dures, tres compactes et trés résistantes en milieu acide [52]. La température du bain peut
varier de 20 & 40°C.

2 — 2 — 4 — Anodisation sulfurique (OAS)

L’anodisation sulfurique permet de protéger efficacement les alliages légers contre la
corrosion. Ce procédé permet I’obtention de couches épaisses et peut varier de 5 a 50 um.
L’oxydation anodique a lieu dans un bain d’acide sulfurique dilué et par voie électrolytique
consiste a former en surface une couche d’alumine qui est le résultat de la combinaison de
I’aluminium et de I'oxygeéne dégagé [34-38]. Ce procédé, réservé principalement a
I’aluminium et a ses alliages, a de nombreuses applications :

- il permet, avec des fonctions colorées, de renforcer 1’aspect, mouchete, teinte dégradée etc ..
- compte tenu de la dureté de la couche d’alumine obtenue, il améliore la tenue a 1’usure et au
frottement,

- il assure grace a un colmatage une bonne tenue a la corrosion,

- la couche superficielle d’alumine formée est un isolant électrique.

2 — 2 -5— Anodisation dure (OAD)

L'anodisation dure avec un bain d'acide sulfurique permet d'obtenir une couche
d’alumine d’épaisseur de I'ordre de 100 um et ayant une couleur qui varie du gris au noir. Ce
procédé électrochimique permet de recouvrir la piece d’une couche ayant les propriétés
suivantes [34, 41-42] :

- bonne résistance a 1’usure,
- isolation electrique et thermique,
- dureteé élevee,

- applications trés variées.

2 — 3 — Traitements postérieurs
Ce sont I’ensemble des traitements effectués aprés 1’anodisation de la surface de

I’alliage d’aluminium afin d’apporter les caractéristiques voulues a cette surface. Ces
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caractéristiques répondent généralement aux exigences opératoires ou esthétiques. Ces

traitements se résument fréquemment en la coloration ou le colmatage [50-59].

2 —3-1- Anodisation colorée

L'aluminium et ses alliages peuvent étre colorés avec différentes couleurs et teintes au
moment de l'anodisation a l'acide sulfurique ou aprés. En général le procédé de coloration
peut étre réalise par immersion ou par électrolyse [52]. Nous citons :
e la coloration par absorption (Coloration par immersion),
e I’¢lectro coloration (Coloration électrolytique),
¢ la coloration d'interférence,

¢ la coloration intégrale.

2 — 3 -2 - Colmatage de la couche anodisée

Faisant I’objet de plusieurs travaux, cette technique permet la fermeture des porosités
existantes dans chaque cellule de la couche d’alumine. Cette obturation est obtenue par
transformation de 1’oxyde d’aluminium constituant la couche anodique, entrainant une
dilatation et donc une fermeture progressive des pores [51, 57-68]. Parmi les traitements de

colmatage les plus fréquemment utilisés, on peut citer :

le colmatage a I’eau bouillante,

e le colmatage en phase vapeur,

e le colmatage au bichromate de potassium,
e le colmatage aux acétates de nickel,

e le colmatage a froid.

Cellules
Paroi de ./ colmatées

la cellule ||

Couche barriére
(base de la cellule)

Aluminium

-

Fig. 2 : Schéma de la structure d’une couche d’alumine colmatée [29]
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3 — Caractéristiques de la couche d’alumine

3 -1 - Morphologie de la couche

La couche d’alumine formée a la surface de I’alliage d’aluminium

3 — 2 — Caractéristiques cristallographiques et propriétés
3-2-1-Cristallographie

Les alumines contenant de 1’eau en trés faible quantité et de cristallinité peu marquée
(alumines de transition) résultent de la déshydratation des précedents hydroxydes ou
oxyhydroxydes pour des températures inférieures a 1200°C. Le symbole chimique de ces
composes peut étre écrit ; Al>03.xH20, avec x est tres voisin de zéro (x <<1). Pour une
température au-dela de 1200°C, on obtient le corindon a la forme cristallisée de Al.O3 et

totalement anhydre.

Pore

Alumine

Alliage d'ahmminim

Fig. 2 : Couche d’alumine poreuse

Les caractéristiques cristallographiques des différentes formes d’alumine non hydratée
sont détaillées :
e L’alumine y a la formule (Al203)1,3333 et une structure provenue d’un empilement cubique
a face centrée (a=b=c=3,95A) avec des sites octaédriques liées par les arrétes mais remplis &
46% et des sites tétraédriques encore attaches par les arrétes et remplis a 10% [43-46, 48].
e L’alumine § est de formule Aly6704 posséde une structure désordonnée provenue d’un

empilement cubique a face centrée d’oxygéne (a=b=5,599A, c=23,657A), avec des sites
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octaédriques branchés par les arrétes et des sites tétraédriques isolés entre eux. Il a la méme
structure que I’alumine y, mais moins désorganisé [44].

e [’alumine 0 posséde une structure totalement ordonnée, de formule chimique Al2O3 et de
paramétres de maille (a=11,795A, b=2,91A, ¢=5,621A). Il est composé de sites octaédriques
qui sont unis par les sommets a quatre sites tétraédriques et a un autre site octaédrique par les
arrétes, les sites tétraédriques sont présents sous forme de chaines de tétraedres connectés
entre eux par les sommets le long de I’axe b [45].

e L’alumine o posséde une structure totalement ordonnée de parameétres de maille
(a=b=4,7589A, ¢=5,621A), sa formule chimique est Al,Os. Il ne posséde que des sites
octaédriques contrairement aux autres alumines précédantes [46]. Les octaedres sont

assemblés entre eux par les arrétes dans le plan a-b et par les faces le long de I’axe c.

3—2-2—Propriétés de la couche de I’oxyde
Les propriétés des couches d’oxydes dépendent fortement du type d’anodisation
choisie et des conditions opératoires suivies [52-59]. Parmi les caractéristiques mécaniques
des alumines on peut citer :
e poids spécifique : 4,
e densité apparente : 2,8 a 3,2 suivant la porosité,
e allongement:0,3a0,4 %,
e dureté : 500 Brinell,
Généralement les Propriétés thermiques d’alumine sont :
e point de fusion : 2 000°C,
e coefficient de dilatation linéaire : 5.107¢ mm/K,
e conductibilité thermique : 21 a 63 W/m°C entre 0 et 60°C,
Pour les propriétés électriques, nous citons :
e Constante électrique : 8
e Résistivité, pour une couche non hydratée de 50u d’épaisseur varie de 4.10°Qcm?/m
a4 20°C a 8. 10Qcm?/m & 100°C.

3 -3 - Adhérence
Les divers aspects des attractions interatomiques peuvent étre établis aux interfaces et
menent a I’adhérence des revétements. Pourtant, les forces de liaisons correspondant a ces

attractions ne peuvent s’appliquer que si les deux matériaux sont suffisamment proches
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(<0,5nm) [60]. Les forces de liaison peuvent étre d’origine électrostatique, chimique ou
mécanique.

Les liaisons des oxydes sont intermédiaires entre les liens ioniques (résultent de
I’association d’ions positifs et négatifs) et covalents (correspond a une adhésion de type
chimique et est due a une redistribution des électrons périphériques, qui se déplacent sur des
orbitales communes). Ills sont nommés iono-covalents. Pour les céramiques, ces liaisons
mixtes sont décrites par des taux d’ionicité.

L’alumine Al>Osz est ainsi considérée comme ionique & 63% [38,39]. Ce type de
liaison correspond a une énergie de 600 & 1000 kJ/mole.

La bonne adhérence de la couche d’alumine au substrat (alliage 6061) lui confére une
bonne tenue a 1’'usure. La porosité de la couche d’oxyde peut servir de réservoir pour une

éventuelle lubrification in-situ [69-76].

11 — Alliage d’aluminium 6061

Etant matériau de notre étude, nous allons faire un tour d’horizon sur 1’alliage
d’aluminium 6061.

L’alliage de la série 6061 est un alliage d’aluminium de carroyage. Il a une trés bonne
aptitude a la transformation a chaud par filage et il a un bel aspect aprés anodisation. 1l est
utilisé dans les domaines : menuiserie métallique, industrie textile, articles de ménages,
décoration et Panneaux de signalisation [46-49]. Il est quasi exclusivement réservé a la
fabrication des produits filés : barres, tubes, surtout la réalisation des nombreux types de
profilés destinés a la menuiserie métallique. C’est 1’alliage le plus largement utilisé dans les
séries d’alliages d’aluminium.

En général, cet alliage est connu par une excellente malléabilité, avec laquelle
I’alliage se laisse faconner, étendre et aplatir en feuille mince sous un effort de compression.

Il posséde une résistance mécanique moyenne, bonne résistance a la corrosion etc....

4 — Composition chimique

L’aluminium 6061 peut avoir la désignation AW-AILMgSiCu selon la norme
européenne NE-573-1. Le pourcentage en masse des éléments minéraux dominants qui,
ajoutés a I’aluminium pour construire 1’alliage 6061, sont comprises entre 0,10% du cuivre et
une valeur tolérée entre 0,7 et 1,3% du silicium. Le tableau 1.3 regroupe les pourcentages

nominaux de masse des élements frequemment admis a 1’alliage 6061.
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Tableau. 1.3 : Composition fréguente de I’alliage d’aluminium 6061

Alliages d’aluminium et anodisation

Eléments

Si

Mg

Cu

Mn

Fe

Cr

Zn

Ti

% masse

0,7-1,3

0,6-1,2

0,15-0,4

0,15

0,50

0,04-0,35

0,25

0,15

3 — Propriétés physiques
L’alliage 6061 est un alliage a durcissement structural par solution solide ou par
précipitation d’une seconde phase Mg»Si. C’est un alliage qui se porte bien aux traitements

d’anodisation. Cette aptitude est due aux différents états microstructuraux que peut avoir cet

alliage [77-81]. L’épaisseur de la couche d’alumine peut atteindre une épaisseur de 100um.

Parmi les propriétés physiques d’alliage d’aluminium 6061-T6, nous résumons :

D N N NN

3 —Propriétés technologiques

Etant un alliage a emploi divers, ’alliage 6061 est caractéris¢ par des propriétés

la résistivité (a 20°C) vaut : 4,0 uQ cm

technologiques particuliéres [29]. Nous citons :

v"une bonne soudabilité : bonne fusion (TIG — MIG),

de point de vue formabilité, il est mauvais a 1’état métallurgique T6 et bon a 1’état O,

v
v"une excellente résistance a la corrosion,
v

une trés bonne aptitude a 1’anodisation.
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la température de fusion varie de 650 a 675°C,

la densité & la température ambiante vaut 2,7g/cm?,

le module d’¢élasticité a la température ambiante vaut 69000 N/mm?,




Chapitre 11 La dureté des matériaux massifs et revétus

CHAPITRE 1l
DURETE DES MATERIAUX MASSIFS ET REVETUS

Introduction

La dureté est une propriété mécanique, elle signifie la résistance aux déformations lors
du travail par enfoncement, par pénétration dans un corps. Elle dépend des caractéristiques
du matériau a tester, de la nature et de la forme du pénétrateur et du mode de pénétration [82-
83].

L’essai de dureté permet d’apprécier la déformabilité de la surface a tester lorsqu’elle
est sollicitée normalement par un pénétrateur plus dur. Sa mesure correspond en pratique a
celle de la résistance a la pénétration locale d’un matériau considéré. Avec I’avancé de la
technologie, a partir de la dureté, nous pouvons accéder a d’autres caractéristiques,
généralement mécaniques, des matériaux tels que ; le module d’élasticité et de Coulomb,
coefficient de poisson, dureté, viscosité, forces d’adhésion ou encore la ténacité des matériaux
durs et fragiles. A présent, la dureté instrumentée offre beaucoup d’information quant a la
mécanique des matériaux.

Les essais de mesure de dureté se manifestent selon plusieurs méthodes comme ; la
méthode statique et la méthode dynamique. La méthode statique est la plus répandue a cause
de sa simplicité. La différence entre les deux méthodes réside dans 1’application d’une charge
constante dans la premiére, alors qu’on associe une force et une vitesse (mouvement)
d’application dans la deuxie¢me.

L’intérét de la mesure de la dureté réside dans sa simplicité, sa rapidité et ne nécessite
aucune qualification du personnel utilisateur, d’ou son emploi dans les ateliers et les
laboratoires. En outre, des relations empiriques reliant la dureté a la résistance mécanique ont
¢té établies, telle que celle de I’acier a titre d’exemple. La dureté s’utilise aussi lors des
évolutions microstructurales au cours de traitements thermiques ou autre transformation de
phase.

Le choix de I’essai de dureté dépend de plusieurs critéres que nous évoquons a titre
indicatif :

- la méthode statique ou dynamique du chargement,
- la quantité de charge appliquée au pénétrateur ;

- la géométrie du pénétrateur pyramide (Vickers), cbne (Rockwell), sphére (Brinell) etc....
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- les normes et les appareils correspondant a chaque classe,
- la taille et la forme de I’empreinte obtenue sur la surface.

Dans ce qui suit, nous présentons les essais de dureté frequemment utilisés dans les
matériaux massifs en relation avec les particularités de chaque essai. En deuxieme lieu, nous
examinons la dureté des revétements et 1’insuffisance des essais classiques, d’ou le recours a
la modélisation et les moyens de superposition entre dureté du substrat et dureté de la couche

superficielle. Dans notre cas, nous nous intéressons aux essais statiques de la durete.

| — Dureté statique des materiaux massifs

La mesure de dureté consiste a enfoncer un pénétrateur suffisamment dur avec une
charge constante, la maintenir pendant une durée déterminée et prélever la taille de
I’empreinte obtenue a la surface du matériau a tester. Le pénétrateur, ayant une forme bien
définie, est choisi de telle sorte qu’il donne une empreinte bien délimitée et mesurable avec

une grande précision [84-86].

1 — Essai de dureté Brinell
1-1- Principe de I’essai Brinell
L’essai Brinell est effectué sous les conditions suivantes [87-89] :
- pénétrateur : forme sphérique (bille bien polie),
- matériau : acier trempé ou carbure de tungstene,
- diameétre : 1, 2.5, 5 et 10mm selon la grosseur de la piéece et la charge appliquée,
- charge appliquée : selon le matériau a tester et la grosseur de la piéce,
- maintien sous charge : 10 a 30 secondes selon la nature du matériau,
- forme de I’empreinte : calotte a base circulaire permanente de diamétre d,
- mesure : diamétre dans deux directions perpendiculaires.

La dureté sera exprimée en kgf/mm? ou MPa selon les unités utilisées de la force
appliquée et ’empreinte mesurée. De méme, plus la surface est bien préparée (planéité,
finition), plus ’empreinte est bien délimitée et par conséquent la mesure de la dureté est fiable
et crédible. La figure 1 donne le principe de I’essai de mesure de dureté Brinell. Ainsi, nous
pouvons les précautions qu’il faut prendre pour une mesure précise (Fig. 1) :

- I’épaisseur de la piéce doit étre au moins huit fois la profondeur de I’empreinte pour

éviter toute déformation sur la face opposée [90-91],
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- distance du centre de I’empreinte au bord de la pi¢ce supérieure ou égale a 2.5d (ou d est le
diamétre de la bille utilisée),

- distance entre les centres de deux empreintes voisines supérieure ou egale a quatre fois leurs
diametres.

Bille

=L
A

Matériau a tester —gm

Empreinte

Fig. 1 : Principe de la dureté Brinell

1 -2 - Dureté Brinell
La dureté Brinell est calculée par la formule suivante depuis son établissement au
début du vingtieme siécle :
HB = charge appliquée/aire de la calotte sphérique de I’empreinte.

Ainsi, I’équation correspondante sera donnée par :

2P ke

HB = _ i
aD(D-+/D*—d*)  Lmm? ]

Ou:
D : diamétre du pénétrateur (mm),
d : diametre de I'empreinte (mm),

P : charge appliquée au pénétrateur (kg).

Si on prend D’approximation d/D négligeable, la duret¢é Brinell subira les
simplifications suivantes :
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(1f

2 — Essais de dureté Rockwell
2 — 1 — Principe de I’essai Rockwell

Les essais de dureté Rockwell sont des essais de pénétration. Il existe plusieurs types
de pénétrateurs qui sont constitués :

- d'un cone en diamant d’angle au sommet 120° et d’une pointe de rayon 0.2mm
- dune bille en acier trempé polie de diamétre 1.588mm ou 3.175mm.

Pour obtenir une valeur de dureté Rockwell, on mesure une pénétration rémanente du
pénétrateur sur lequel on applique une faible charge. Comme il est décrit dans les ouvrages de
mécanique de base, I'essai se déroule en trois phases [92]:
« application sur le penétrateur d'une charge initiale Fo = 98 N, appelée généralement
précharge. Le pénétrateur senfonce d'une profondeur initiale 1. Cette profondeur sera
considérée comme origine pour la mesure de la dureté Rockwell ;
« application d'une force supplémentaire Fi. Le pénétrateur s'enfonce d'une profondeur
supplémentaire P ;
» relachement de la force F1 et lecture de l'indicateur d'enfoncement. La valeur de r étant
I'enfoncement rémanent obtenu en appliquant puis en relachant la force F1 [93-95].

Les figures 2 et 3 présentent les trois phases de 1’essai Rockwell bille et Rockwell

cOne respectivement.

2 — 2 — Dureté Rockwell
Les expressions de différentes échelles de dureté Rockwell (Echelle B, E et F) sont
données par la formule suivante :
HRB=130—r
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I P r HRE=130-r

I : Pénétration initiale
r : Pénétration rémanente sans charge addionnelle
P : Pénétration avec charge additionnelle

Fig. 2 : Essai de la dureté Rockwell (échelle B, bille en acier)

/.'

A
<u,§,. f;
\
S n
AN
s
1
~\L

Echelle de dureté — Surface dumétal

C Origine de la mesure

i o
£ 5__0_ —
g ! 'y

] lnnc

Fig. 3 : Essai de dureté Rockwell (Echelle B, E et F)

Mais pour I’échelle C, I’expression de dureté Rockwell prend la forme suivante :
HRC =100 —r
La valeur r étant I'enfoncement rémanent est obtenu en appliquant puis en relachant

la force F appliquée au pénétrateur (Fig. 2). L’unité de dureté Rockwell correspond a une
pénétration de 0,002mm.
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2 — 3 — Différentes échelles de dureté Rockwell
La dureté Rockwell est classée de I’échelle A ou le pénétrateur est un cdne en diamant
de section circulaire a pointe arrondie sphérique de 0,2 mm a 1’échelle G ou le pénétrateur a la

forme d’une bille en acier de 1,588mm de diamétre (Tab. I).

Tab. | ; Les différentes échelles de dureté Rockwell

] Valeur de
Ech.| Symb. Pénétrateur la force Application
Fo+F1

Cone de diamant de section
A | HRA | circulaire a pointe arrondie 981 N
sphérique de 0,2mm

Carbure, acier en en
épaisseur mince

Bille d'acier de 1,588mm (1/16
de pouce) de diamétre

Alliage de cuivre, acier

B HRB doux, alliage d'aluminium

14715N

Cone de diamant de section
C HRC | circulaire & pointe arrondie 588,6 N | Acier, fonte, titane
sphérique de 0,2mm

Codne de diamant de section
D | HRD | circulaire a pointe arrondie 981N
sphérique de 0,2mm

Bille d'acier de 3,175mm (1/8 Fonte, Alliage

E HRE pouce) de diameétre %IN d'aluminium et de fonte

= HRE B_llle d acier de 1,588mm de 588 6 N Alllaqe de cmyre recuit,
diamétre fine tole de métal.

G HRG B_lllega0|er de 1,588mm de 14715 N Cu_pro-n!ckel, Alllage
diametre cuivre-nickel-zinc

3 —Essai de dureté Vickers
3 — 1 — Principe de I’essai Vickers

Il consiste a imprimer dans le métal a tester un pénétrateur en diamant de forme
pyramidale a base carrée et d’angle au sommet entre deux faces opposées de 136°, sous
I’action d’une force connue (Fig. 4). On mesure la diagonale de I’empreinte carrée laissée par
le pénétrateur [96-99]. La dureté vickers est le rapport de la charge appliquée a la surface de
I’empreinte carrée.

L’avantage d’un pénétrateur pyramidal réside dans [’obtention des empreintes
géométriqguement semblables entre elles, méme si on fait varier la charge, donc des valeurs
identiques de dureté [100].
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- T~ | OPERATING
POSITION

Fig. 4 : Essai de dureté Vickers

Des précautions similaires a celles de la dureté Brinell sont recommandées a 1’essai
Vickers. Nous citons entre autres le champs d’application de 1’empreinte, 1’épaisseur

nécessaire de la piece a tester, 1’état de surface de la picce et 1’état des arétes du pénétrateur.

3 — 2 - Dureté Vickers

Dans I'essai Vickers (Smith et Sandland 1925), une pyramide a base carrée en diamant
est utilisée comme pénétrateur. La dureté Vickers HV est définie par [100]:

HYV = charge appliquée / aire latérale de ’empreinte pyramidale

Elle est calculée par :

_lacharge appliquée
la surface de I'empreint e

\Y

H, = 2Fn08 854 P _ 0180~
ad d d
avec ; d= g,+d;
2
H, : dureté Vickers,
F (N) : charge appliquée au pénétrateur,
d (mm) :diagonale moyen de I’empreinte.
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4 — Essai de dureté Knoop
4 — 1 — Principe de I’essai Knoop

Dans Knoop, le pénétrateur est en diamant de forme pyramidale a base losange, dont
les diagonales sont sensiblement dans le rapport de 7 a 1 [100]. L’angle au sommet dans le
sens de la grande diagonale est de 172°30° et 1’angle transversal est de 130° (Fig. 5).
L’avantage du pénétrateur Knoop est de donner une empreinte suffisamment grande pour une
trés faible charge, en sollicitant donc un volume trés réduit de matiere. Cette technique est trées

favorable a la caractérisation des films minces ou aux piéces de faibles épaisseurs (tdles).

OPERATIMG
POSITION

Fig. 5 : Essai de dureté Knoop
(Pénétrateur Pyramide a base losange)

4 — 2 — Dureté Knoop
La duret¢ Knoop HK s’exprime par le rapport de la charge appliquée F a la

surface projetée A de I’empreinte, elle s’écrite par la formule suivante :

HK = = = Fzz F 2:14,2352
A ElI 0.07028 | I
Avec ; E=7,028.10"
Ou
F (N) : charge appliquée au pénétrateur,

A (mm?) :surface de ’empreinte,
[(mm )  :longueur de la plus grande diagonale imprimée,
E : rapport constant.
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5 — Essai de dureté Berkovich
5 —1 — Principe de I’essai Berkovich

Le principe de I’essai Berkovich est similaire aux essais vickers et knoop [101]. Seul
le pénétrateur a une forme différente. C’est un pénétrateur en diamant de forme pyramidal &
base triangulaire d’angle de 63.3° (Fig. 6). De sa forme et de la charge appliquée, ce type

d’essai est recommandé aux tests de films minces et la nanoindentation ou les mesures
instrumentées.

~
“

Fig. 6 : Forme du pénétrateur Berkovitch

5 — 2 — Dureté de Berkovich

En se basant sur les données géométriques du pénétrateur, la dureté Berkovitch est
donnée sous la forme :

P

" w0y
H : dureté Berkovich,
p: la charge appliquée au pénétrateur en N,
d: le diamétre de I’empreinte projetée en mm.
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6 — Essai de dureté d’un corps de révolution
6 — 1 — Principe de I’essai

Le principe de 1’essai de dureté statique par un pénétrateur de forme d’un corps de
révolution est de faire le pénétrer dans le matériau a tester sous 1’effet d’une charge donnée.
En mesurant les dimensions horizontale et verticale de 1’empreinte produite par ce

pénétrateur, on déduit la dureté.

6 — 2 — Dureté du corps de révolution
La dureté statique produite par un pénétrateur ayant la forme géométrique d’un corps
de révolution Her [102-103] est défini par le rapport de la charge appliquée a la surface de

I’empreinte (Fig. 7) :

2R pF
p o F

" 7 Ar?(B1- % +arcsin g ) r

2R B

A (81— % +arcsin 8 )

A’ —R?

H

d’ou les constantes ;

G

avec
ﬂZ

Ou

F : la charge appliquée au pénétrateur,

A : rayon du pénétrateur dans le plan XQOY,

C : demi-diamétre du pénétrateur selon 1’axe OZ,

r : rayon de I’empreinte dans le plan XOY.

Indenter

v <

Tested material

Fig. 7 : Pénétration d’un corps de révolution
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7 — Essai de la microdureté

Cette méthode permet de se libérer de la dispersion et de I’imprécision des
déterminations des duretés des matériaux rencontrées avec les mesures classiques de dureté.
Elle a le méme principe que la méthode statique, mais avec une charge appliquée au
pénétrateur inférieure a 1kg et la taille de I’empreinte laissée par la pointe sur la surface peut
varier de quelques centaines de micrométres. Elle permet de résoudre de nombreux
problémes tels que : la mesure de la dureté des couches minces, évaluation de 1’écrouissage
local, exploration d’alliages a phases multiples etc [4, 91, 104-105].

Des phénomeénes influencant les mesures des microduretés nécessitent certaines
précautions opératoires :
- L’empreinte doit étre suffisamment nette pour permettre une lecture précise, ce qui exige un
bon état de surface de la piéce testée ;
- La légére croissance de la valeur de la dureté, jusqu'a a la charge de 1kg, montre la nécessité
de spécifier la charge sous laquelle la mesure a été fait pour obtenir des résultats
comparables ;
— Prendre en considération la charge maximale a appliquer de maniére que la dureté du metal

support n’intervienne pas dans les mesures [91, 105].

Il — Dureté des matériaux revétus

La dureté d’un matériau exprime la résistance de ce matériau a la pénétration d’un
autre corps. Cette propriété nécessite une épaisseur suffisante qui supporte la charge de
pénétration. Donc, la dureté des corps massifs reflete significativement la résistance a la
pénétration. Par contre, les revétements surtout les couches minces ne supportent pas la
charge de la pénétration. La dureté dans ce cas est une combinaison de la dureté de la couche
et du substrat. On parle de la dureté du composite. Dans plusieurs cas, quoiqu’on puisse
prendre de précautions, méme avec la microdureté, on ne peut mesurer la dureté de la couche
mince. Afin de pallier a cette insuffisance, des études récentes ont élaboré des modeles pour

distinguer la dureté de la couche a celle du substrat.

1 - Loi linéaire additive
Dans la litterature, la détermination de la microdureté des matériaux stratifiés est géree
par plusieurs modeles mathématiques tels que la loi linaire additive [106]. Par I’intermédiaire

de cette loi, la microdureté des revétements monocouche s’exprime par la formule suivante :

30



Chapitre 11 La dureté des matériaux massifs et revétus

He =aH, +bH, (1)

a+b=1 @)

avec :
a et b : coefficients de pondération,
Hs : dureté du substrat,

Hs : dureté du film,

Hc : dureté du composite.

Dans le cas, ou les coefficients de pondération a et b sont des rapports de surfaces,
la loi linéaire additive est appelée : loi de mélange d’aires et dans le cas ou le rapport est de

volume, la loi linéaire additive se transforme en loi de mélange de volumes.

2 — Lois de mélange d’aire
Dans les modeles de loi de mélange d’aire, les coefficients de pondérationa, b sont des

rapport des surfaces.

2 —1 - Modeéle de Buckle
Le premier modele des lois de mélange d’aires était proposé par Buckle en 1965 (Fig.

8). Il considére un matériau divisé en douze (12) couches d’épaisseur égales a la profondeur

de pénétration D, chaque couche i participe a la dureté de I’ensemble [107-108].

D’aprés Buckle, la dureté du composite, H. est tirée de la formule :
12
2 HiP
i=1
12
2P
i=1

H d’ou P :poids de la couche i 3)

c =

Pour un substrat homogéne de dureté Hs, revétu d’un film de dureté Hf d’épaisseur t,
la dureté du composite (substrat film) est donnée par I’équation :
Hc:aHf + bHs

a et b sont calculés, moyennant 1’équation (3), par :
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P ipi

a=2—[H,] @ b= =k [Hs] 5)

12

2P ;pi

Fig. 8 : Répartition empirique des poids dans les sous couches de la zone
d’influence d’une empreinte d’aprés Buckle [107]

2 — 2 — Modele de Jonsson et Hogmark

Ce modele utilise une approche géometrique simple pour séparer les contributions du
substrat et du film repose sur les hypotheses suivantes (Fig. 9) :
¢ la couche se déforme sous I’empreinte sans s’amincir ;
e la puissance dissipée par ce mode de déformation est localisée sur les flancs de

I’empreinte,

e la modélisation de la dureté est basée sur la proportionnalité des surfaces indentées ;

e L’intégration de I’effet d’échelle est conditionnée par une représentation de la dureté en

fonction de I’inverse de la diagonale de I’empreinte [109].

ot

Fig. 9 : Modeéle géométrique de Jonsson et Hogmark [109]
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Pour I’empreinte pyramidale (pénétrateur Vickers), I’aire projetée du film est :

g4 "

et I’aire projetée du substrat est :

2
S, = (% _ 2Xj D’ou X =esin22°.cos 22° (7

L’aire projetée du composite sera :

d 2
s, =(Ej ©)
Enfin, nous pouvons établir :
S¢  2ce e’
a=_-=">=-C’ ©)
S. d d
d : diameétre de I’empreinte

e . épaisseur du film
C; est une constante qui dépend de la déformation du film et d’aprés les résultats
expérimentaux :

- Dans le cas d’un film fragile, la constante, C vaut 0.5 (Fig. 10),

- Dans le cas ou le film épouse la forme de I’empreinte, la constante, C vaut 1 (Fig. 11).

De I’équation (1) et (2), la loi additive devient :
He =Hg +a(H, —H;) (10)

En remplagant 1’expression (9) dans I’équation (10) :

HC:HS+[2CE—[EJZJ(Hf—HS) (1
d \d
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f

Fig. 10 : Rupture du film (C=0,5) [109]

Fig. 11 : Film épouse la forme de I’empreinte (C=1) [109]

2 — 4 — Amélioration de Chicot et Lesage
Chicot et Lesage [99], observant une inflexion dans la variation de la dureté du
composite, ont proposé de remplacer la constante C, du modéle de Hogmark et Jonsson [109],

par une fonction dépendant du rapport de 1’épaisseur sur la diagonale de I’empreinte :

c- (gj (16)

Ainsi, le modele de Jonsson et Hogmark est amélioré par :
e n+1 e 2(n+1)
Ho=H H2=| —|= H, - H
© T Mdj (dj J( ~H) (7)

3 — Loi de mélange de volume
Dans le cas de modele basé sur la loi de mélange des volumes [111-115], les

coefficients pondérateurs sont des rapports de volumes déformés plastiquement (Fig. 12).
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3—1- Loi de Sargent

Sargent [115] propose la loi de couplage suivante:

A V
H.=—H, +—=H, (18)
VC C
Le volume composite est :
VC =VS +Vf (19)

V, : Volume déformée plastiquement de film,

V : Volume déformée plastiquement de substrat,

V. : Volume composite déformée plastiquement.

d (diagonale)

Wi

Vs

Fig. 12 : Modéle de Sargent (la zone influencée par le pénétrateur est une calotte
sphérique dont le diamétre est la diagonale de I’empreinte) [115]

3 -2 - Modéle de Burnett et Rickerby
Dans ce modele (élaboré en 1987), la variation des volumes des lieux déformés
plastiquement produites par le pénétrateur Vickers (Fig. 13) est introduite dans la loi de

mélange de volume (18) par I’intermédiaire d’un facteur y :
v Vs

He :_fo +)53

Vi V. Hs si Ho< H; (20

35



Chapitre 11 La dureté des matériaux massifs et revétus

Vv \Y;
chlgv—;HerV—sz si Hg> Hy @y
Ve =V +sts =V +Zavf (22)

ou  est un parametre empirique qui représente la variation de volume du lieu déformeé
plastiqguement en fonction I’adhérence de I’interface [116]. Donc, il est de la forme :
~_ \
E;Hs
A== o= 23
EH (23)

H, et H, sont les duretés caractéristiques respectives du substrat et du film pour une

diagonale d’empreinte fixe,

Es et Ef : Modules de Young de substrat et du film respectivement.

d{diagonale)
E
VE Er B
¢ .ﬁi H Hs
7
Vs
d (diagonale)
B B
Hy Hs

Fig. 13: Représentation des zones déformées plastiquement par
le pénétrateur Vickers [116]
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3 — 3 - Modeéle de Chicot et Lesage

En 1995, Chicot et al. [117- 118] ont estimés que les lieux déformées plastiqguement
dans le substrat et le revétement sont modifiés, comparativement a un matériau homogeéne, et

se combinent suivant une loi de couplage en série (Fig. 14). Ils établissent I’équation de
dureté du composite par :

He=a H; +b H, (24)
a+b =1 (25)

ou les coefficients pondérateurs, a et b, s’écrivent :
af:l \i+\£ :% b5+bf (26)
2|V, Vq 4\ b, b
Vie V
b~ = 1 _fs L Iss (27)
2|V, V,

Tout calcul fait, nous arrivons a :

1 Vﬁ Vﬁ 1 VB V$
He==| —+—|H, + =| o—+—>|H 28
¢ 2(vf (Y20 B (VR VAR R (28)

avec :
Vg =V + Vs (29)
Vi =V +Vy (30)
Les volumes déformés Vet V., sont assimilés a des calottes hémisphérique ou
cylindriques :
Pour i=S, f
2 3
on a: V, = §7zb i (31)
2
Vii =7b’e (32)
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- S

< '1 i : II‘ﬁ )
(53
bs
S\éi)< + £
Vs v

st VE

Wiz
Vs= Vsft+ Vss VE Vis+ VF

Fig. 14 : Loi de couplage en série selon Chicot et Lesage [117]
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CHAPITRE 111
Pénétration d’un ellipsoide de révolution
allongé et aplati

Introduction

Depuis longtemps, les différents types des essais de dureté dynamique et statique
jouent un réle trés important afin de définir quelques caractéristiques des matériaux [4] ; tel
que : la dureté, le coefficient du Poisson, le module d’Young etc. Elles consistent a pénétrer
un pénétrateur plus dur de forme géométrique bien définie dans un autre corps moins dur [3].

La propriété dureté des matériaux revétus et massifs est définie comme étant la
résistance mécanique qu’il oppose a la pénétration d’un autre corps plus dur [2-6]. Elle est un
probléme ancien qui a déja fait I’objet de nombreuses études et différents modeles [106].

Le choix de la geométrie du pénétrateur est un facteur déterminant dans la mesure
de la dureté [4]. Cependant, la superposition des matériaux (revétements, stratifié, sandwich)
induit des erreurs d’expressions et de comportement plastique des matériaux. L utilisation des
essais conventionnels de dureté ne répondent pas fidélement aux matériaux revétus, d’ou le
recours a des modeéles mathématiques ou empiriques. Dans ce chapitre, nous essayons de
concevoir des pénétrateurs de forme spéciale : ellipsoide de révolution, allongé et aplati, et
nous tirons les équations de calcul correspondantes.

Semblablement aux essais de dureté statique, le principe de 1’essai de pénétration par
ellipsoide de révolution, allongé et aplati est de faire pénétrer la pointe du pénétrateur qui
laisse une empreinte dans le matériau a tester. On mesure les dimensions horizontale et
verticale de I’empreinte et on déduit la grandeur de la dureté. La méthodologie de calcul et de

raisonnement est similaire a celle exposé a la bibliographie [106-109, 103, 119-120].

| — Notion mathématique
1 - Aire d’ellipse
L’équation caractéristique d’une ellipse centré a 1’ origine du repere orthonormé, de

demis axes (A B) respectivement données le long des axes OX et OY [9] est :

2 2
X LY (1)
A2 B2
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En raison de la symétrie de ’ellipse par rapport au axes des coordonnés cartésienne
(figure 111.1), sa surface S est égale a quatre fois I’aire de la partie de I’ellipse qui se trouve

dans le premier quadrant d’ellipse, c'est-a-dire :

A
S = 4_[ ydx (2)
0
Alors ; ’aire (S) de I’ellipse devienne
Donc :
S :4AB%=7zAB (111.3)
s N\
[ A \

Fig. 1: Représentation d'ellipse en coordonnées cartésiennes

2 : L’équation caracteéristique d’ellipsoide
Dans les coordonnées cartésiennes, I’équation d’un ellipsoide [6,7] de demi axes
donnés (A, B, C) respectivement suivant les axes OX, OY et OZ (Figure 111.2) est exprimée

par la relation suivante :

SRCRG R

zZ

Fig. 2 : Représentation d'ellipsoide en coordonnées cartésiennes

40



Chapitre 111 pénétration d’un ellipsoide de révolution, allongé et aplati

3 — Aire d’un corps de révolution

La surface latérale d’un corps de révolution engendré par d’une courbe d’équation

caractéristique Z = f(X), autour d’un axe OX et comprise entre les points aeth, (figure

[11.3) s’exprime par la formule [79] :

b
S =J27Z'Zd| (111.5)

Ou dl est la différentielle de 1’arc de la courbe donnée c'est-a-dire

(dI)? =(dz)* +(dx)* , Alors;  dlI= \/(dz)2 + (o)’

En introduisant I’équation (II1.6) dans (IIL.5) :

b dz )’ dz _ df(x)
S=|2zz,/1+| — | dx gz _driX
_[ ( dX) Avec dx dx
Alors I’équation (I11.7) devienne :
S—iZ;zf(x) 1+ df () dx
) dx (11.8)
1 i)
4 #
< S
A
| i “i .
a 'E- ll:!,' ,-'I

Fig. 3 : Corps de révolution engendré par une courbe
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Il — Dureté obtenue
1 — Principe de I’essai de pénétration

Le principe de pénétration est similaire quelque soit le pénétrateur. La différence
réside dans la forme et les dimensions de 1I’empreinte. Dans ce qui suit, nous nous intéressons a
la forme de I(empreinte d’un pénétrateur ellipsoidal allongé et un pénétrateur ellipsoidal aplati
et d’établir les équations de projection et de pénétration des courbes engendrant des formes
géométriques correspondantes. En outre, on suppose que le pénétrateur est suffisamment dur
qu’il ne subisse aucune déformation. On mesure les dimensions de I’empreinte (transversales

et/ou la profondeur) et on déduit la dureté [58].

2 — Pénétrateur de forme d’ellipsoide
v Cas d’empreinte projetée :
La dureté statique résulte d’un pénétrateur de forme géométrique d’un ellipsoide
(Figure I11.4) H, est défini par le rapport de la charge a la surface de I’empreinte (figure
11.5):

H =— (111.9)

Dans le cas de pénétration d’ellipsoide, la surface projetée de 1I’empreinte obtenue est
une surface d’ellipse de dimensions (2a’) suivant I’axe OX et (2b’) suivant 1’axe OY. Donc,

de I’équation (I11.3), I’aire (S) de ’empreinte s’écrit par la relation suivante :

S=rzab (111.10)
Alors la dureté devient :
H, = F (111.12)
rab

Pour une profondeur de pénétration h du pénétrateur ellipsoidal suivant la direction de
I’axe OZ, les dimensions a et b" de I’aire de I’empreinte projetée deviennent en fonction de

la pénétration h comme suite [55] :

42



Chapitre 111

pénétration d’un ellipsoide de révolution, allongé et aplati

a= %h—(gjz (111.12)
b = %h—(g)z (111.13)

De I’équation (III.11), la dureté correspondant a une pénétration h sera :

2
- F =__CF (111.14)
zab  zAB(2hC —(hY)
F
=
2c E
hpad
=
Echantilion
& tester
o
2a

Fig. 4 : Pénétration d’ellipsoide

2a”

2b~

J

Fig. 5 : empreinte projetée pour le pénétrateur ellipsoide
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3 — Pénetrateur de forme d’ellipsoide allongé

v’ Cas d’empreinte projetée :
La dureté statique, H, résulte d’un pénétrateur de forme géométrique d’ellipsoide
allongé, (figure 111.6) est le rapport de la charge appliquée au pénétrateur a la surface de
I’empreinte projeteée (figure 111.7):

H,=— (111.15)

Puisque le pénétrateur est corps de révolution. Alors la surface projetée de

I’empreinte est un disque de diametre,(d = 2r) et de surface (S). Elle donnée par la relation

suivante :
7Zd2
S=—— 11.16
n (11.16)
Alors la dureté est :
4F
H,, = .17

Pour un ellipsoide allongé de demis axe (A,R,R) respectivement le long des axes

OX, OY et OZ (Figure. 2), leur équation caractéristique s’écrive comme la suite :
X 2 2 7 2
XY L2 21 (111.18)
A R R

On pose: 724+ y2=r? (111.19)

En introduisant 1’équation (111.19) dans I’équation (111.18), nous obtenons :

r 2 X 2
(E) +(Kj 1 (111.20)

Pour pénétrer une hauteur (h) dans le matériau a tester, suivant la direction de

I’axe OX. Le rayon, r de ’aire projetée deviennent en fonction de la pénétration, (h) [55] :
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r=R Z—h—(ﬂf (1n.212)

A A
En introduisant I’équation(111.21) dans I’équation (111.17), la dureté d’une pénétration,

h s’écrive de la maniére suivante :
F A’ F

Ha = zr? ) ﬂRZ(ZhA—(h)Z) (.22)

tratenr

2A
éne

-

P

Echanhllion
A tegter

It

Fig. 6 : Pénétration d’ellipsoide allongé

Fig. 7 : Aire de I’empreinte projetée d’ellipsoide allongé

v Cas d’empreinte réelle:

Reéellement I’empreinte est une calotte de base circulaire de diamétre d et
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de hauteur h (figure 111.6), sa surface est déterminée selon la formule suivante :

A dZ 2
S= | 272 /14{—) dx (111.23)
A-h dx

De I’équation caractéristique (II1.14), on deduit :

2 _ 2 _X_2
22 =R [1 Azj (111.24)

La dérivation de I’équation (l11.24) donne 1’expression suivante

. R? x
27 =— X (111.25)

Par D’introduction de 1’équation (I11.24) et 1’équation (111.25) dans 1’équation (111.23),

I’intégral sera comme suit :

A 2 A 2
S = _[Zﬂz‘/1+(%) dx = I 2”1’ZZ+(ZQJ dx
A-h dX A-h dX

A XZ RZ
= 2;:Rj 1——2(1——2] dx  (111.26)
S\ A A

X 2
On pose : t=p—, et .27
P B4 B X (11.27)
Alors, la surface de I’empreinte devienne :
2zC A %
s=" [Vi-tdt (s
B pan)
A
Par intégration, on obtient
i
g ZRA [ ty1—t2  +arcsin t]ﬁ(Ah) (111.29)
y) A

Le développement de 1’équation (111.29) donne :
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s== R A[ﬂ\/1—7+arcsin ,3] -zR A[(ﬁ A_hj 1—(ﬂA;hjz +arcsin(ﬂA;hﬂ

s B A

_ 2 ARI- § + 7 ARZEN S

-m(a-mi-(#220] ’;?%fj%mm(ﬂwj (111.30)

Pour des faibles forces appliquées au pénétrateur, I’empreinte sera trés petite :

Puisque, (A>>h): alors, ona;A_h ~1 (111. 31)
S = zRh( [1— g2 +W ) (111.32)

Donc, la dureté d’une pénétration s’exprime comme suite :

H,, = AN
" ZRh(B\1- B +arcsin B)

(111.33)

De I’équation (II1.15), on déduit

h:{l_mJ (111.34)

Pour petite empreinte, le rapport, (%) est négligeable [12], donc on a:

[ 1_(@2}1_%[52 (111.35)

Par I’insertion de 1’équation (111.35) dans (111.34), en on obtient :
ho A(LT (111.36)

Donc, I’expression de I’empreinte devienne :

AT’ — > _arcsin g
S=754 (V1-p e ) (111.37)

En suite la dureté s’exprime par la formule suivante :
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2R BF
H = s —6 = (111.38)
7 Ar?(B1- g% +arcsin 8 ) r
D’ou, la constante,G vaut I’expression :
2R
G g (111.39)

A (81— p? +arcsin g )

4 — Pénétrateur de forme d’ellipsoide aplati

v Cas d’empreinte projetée :

Pour un ellipsoide aplati de demis axe (R,R,C) respectivement le long des axes OX,

OY et OZ (Figure. 2), 1’équation caractéristique s’écrive comme la suite :

CRAROR

On pose: X2+ y2=r? (111.41)

En introduisant 1’équation (111.41) dans I’équation (111.40), nous obtenons :

(;jz +[é]2 _ (111.42)

v
tr.ateur PP

20
ene

P

T
* M

Materian a tester

Fig. 8 : Pénétration d ellipsoide aplati
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2r

A
\ 4

Fig. 9 : Aire de I’empreinte projetée d’ellipsoide aplati

Le pénétrateur ellipsoide aplati (figure 111.8) est corps de révolution. Aussi, la surface
projetée de ’empreinte (figure 111.9) est un disque de diamétre,(d = 2r) et de surface (S)

donnée par la relation suivante :

7Zd 2
S=—- 111.43
1 (111.43)
Alors la dureté est :
F 4F

(111.44)

v Cas d’empreinte réelle :

Géométriqguement, I’empreinte résultante d’un pénétrateur de forme géométrique
d’ellipsoide aplati est une calotte de base circulaire (figure 111.6) de diameétre d et de hauteur

h, leur surface s’exprime par :

C dr 2
S, = | 27Z‘I’J1+[—j dz (111.45)
o dz

De 1’équation caractéristique (I11.42), on déduit :

2 p2 _2_2
r —R(l czj (111.46)
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La dérivation de I’équation (I11.46) donne 1’expression suivante

R?z
—

= (111.47)

L’introduction d’équations (111.46) et (111.47) dans I’équation (II1.45) donne :

C 2 2
S, =27R | \/1+Z—2[R—2—1j dz (111.48)
" c\C

C-

2 2
et w=R-C (111.49)

Onpose: t=u R?

Zz
C

Alors, la surface de I’empreinte devienne :

u
g, = 27C [Vi+t?dt  (n.50)
()

Cc

L’intégration de 1’équation (II1.50) donne :

C Hh
S =7~ | tJi+t® +hlt+1+t?)C 151
a u 0 (11.51)
Donc, I’expression de surface devienne:
2 2
A %h 1+(%haj +|n[“?ha+ 1+(%)J (111.52)
M

La pénétration d’ellipsoide aplati, h, dans le matériau a tester, suivant la direction OZ,
devient en fonction de rayon de I’empreinte r et les dimensions du pénétrateur comme suit

[55] :

h, = C{l— L(%)J (111.53)

Alors, la dureté s’ecrit comme suit :
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F
H = 2 H 2 (111.54)
7C uh, Uhaj +1 |+In “—ha+ 1+(Hha
C C C C
Pour des petites empreintes, la dimension de pénétrateur est grande que la pénétration

2
(C>>h,). Alors, ([%j ~0) et I’aire de I’empreinte prend la forme suivante :

s - ZC | Hh +|n(plha +1] (111.55)
M C C

Dans ce cas, la dureté s’écrit :

H = HF (111.56)
”C((Hhaj +1In (“ha + lj]
C C
Ainsi, pour de faible pénétration, le rapport (%) est négligeable. On peut écrire [12]:
[ 1_@2]:1_;@2 (111.57)
R 2\ R
Donc, la pénétration n_ prend la forme suivante :

ho_ Q(LT (111.58)

L’expression de I’empreinte devient :

2 2
S, :%B—F;Hn[;—;ﬁlﬂ (111.59)

En fin, la dureté prend la forme suivante :

H_ = (111.60)
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Chapitre IV
TECHNIQUES EXPERIMENTALES

Introduction

L’aluminium et ses alliages sont aujourd’hui largement utilisés pour leurs propriétés
fondamentaux (légéreté, bonne tenue a la corrosion, conductibilité thermique ...), il convient
de souligner que les traitements d’anodisation permettent d’y ajouter des propriétés tres
specifiques telles que : la bonne résistance a la corrosion et a 1’abrasion, diminution du
coefficient de frottement etc.

L’objectif de notre travail réside dans la caractérisation par microdureté et la tenue a
I’usure de 1’alliage de surface formé par anodisation. La microdureté sera calculée selon le

modele de Jonsson et Hogmark [109].

| — Matériau utilisé

Le matériau utilisé¢ est un alliage d’aluminium de la série 6061 livré de la société
METANOFF de M’sila spécialisée en revétement par anodisation. La composition chimique
et les caractéristiques mécaniques de I’alliage sont données respectivement par les tableaux I

etll.

Elément Al Mg Si Cu Cr
Composition % | Balance | 1.0 0.6 0.30 0.20
Tab. | : Composition chimique de 1’alliage 6061

Caract. Méc. | E(GPa) | A(%) | Rm (MPa) | Ro2(MPa) | Dureté Hv
6061 68.9 17 310 275 115
Tab. Il : Caractéristique mécaniques de 1’alliage 6061

Il — Traitement d’anodisation
L’anodisation, comme tout traitement électrochimique d’un métal, comporte
généralement trois étapes successives : préparation de la surface, déposition anodique et

opération de finition.

1 — Preparation de la surface des échantillons
Les techniques physico-chimiques ont pour but de rendre la surface d’alliage
d’aluminium propice au traitement d’anodisation et par conséquent conférer a la surface un

aspect décoratif. Les procédes de préparation de surface des substrats d’échantillons d’alliage
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d’aluminium 6061 et I’obtention du film d’alumine par la technique d’anodisation sont les

suivantes :

1 -1 - Dégraissage

Le dégraissage est utilisé pour 1’élimination des contaminations superficielles,
organiques et salines de la surface du substrat. Il a été effectué par immersion des échantillons
dans un bain d’acide sulfurique de concentration comprise entre 30 a 35¢g/l pendant une durée
de 7 @ 10 mn et une température de 1’ordre de 70°C.

Cette opération est suivie d’un ringage rigoureux des piéces pour supprimer tout

composé pouvant subsister en surface et nuit a I’opération d’anodisation.

1 -2 — Décapage

Il a pour but d’éliminer la pellicule d’oxydes se formant a la surface de I’aluminium et
se rapprocher de la concentration du matériau sein. On utilise des bains de décapage alcalin
contenant 70g/l de soude (NaOH), a la température de 55°C pendant une durée d’environ cinq
minutes

Le décapage se déroule selon la réaction [61-62] :

2Al + 2NaOH + 2H,0 — 2NaAlO; + 3H>

Pour assurer une opération efficace et reproductible, ce décapage nécessite le controle
des parametres suivants ;
— concentration du bain (soude, additifs, aluminium dissous),

— température de la solution.

1 -3 — Neutralisation

Cette opération succéde a 1’opération de décapage précédente est sert a neutraliser la
soude caustique, éliminer des hydroxydes d’aluminium et des éléments d’addition. Elle est
effectuée par I’immersion des échantillons dans un bain d’acide nitrique additionné a un
oxydant, a concentration de 150¢/I, a la température ambiante. La durée de I’opération est

d’environ 3mn.

2 — Anodisation sulfurique

Dans notre travail, 1’anodisation de I’alliage d’aluminium 6061 est effectuée par le
procédé de I’¢électrolyse en milieu aqueux (sulfurique) et sous courant continu. Elle produit un
dégagement d’hydrogéne a la cathode et de I’oxygéne a I’anode. Mais, si I’on utilise de

I’aluminium comme anode dans une cellule d’électrolyse, il forme un oxyde et aucun
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dégagement gazeux n’est observé sur celle-ci, alors que I’hydrogéne est toujours visible a la
cathode. Ce phénomeéne étant une combinaison entre I’aluminium dissous et 1’oxygéne

naissant, selon la réaction [61-62] :

2Al +30%2" — 6e~ + AlO, a I’anode

2H " +2e " — H» a la cathode

2 — 1 — Mécanisme d’anodisation

La couche d’oxyde est formée en deux phases. La premiére phase correspond a la
formation de la couche barriere. La seconde est appelée la couche poreuse. Lors de
I’application du courant électrique, 11 y a formation de la couche barriere. Avec
I’augmentation de 1’épaisseur de la couche barriére, il se produit une migration des ions
d’oxygene de 1’¢électrolyte vers cette couche et migration des ions d’aluminium qui partent du
substrat et traversent la couche barriere. Ainsi, la tension augmente graduellement et quelques
irrégularités sont formees sur la surface. Lorsque la tension atteint un maximum, des pores

naissent.

2 — 2 — Conditions de travail
Le process d’anodisation est soumis aux conditions ci-apres. Ces conditions ont été
optimisées la société METANOF :

® Dbain d’acide sulfurique de concentration 180g/I,

e température du bain atteint 19°C,

® quantité d’aluminium dissous est d’environ 15 g/I,
® densité de courant : 125 A/m?,

e tension d’¢lectrolyse 15 -20V

® ladurée de I’opération : a volonté ‘selon le besoin).

3 — Traitement de colmatage

Etant 1’opération finale du processus d’anodisation, le colmatage est I'opération qui
confere a la couche anodique ses Véritables qualités. Le principe de colmatage consiste a
immerger les échantillons dans un bain d’eau de résistiviteé 200 kQ et de température 98°C,
durant un temps de & 2 min/mm d’oxyde. A la fin de I’opération, on remarque le gonflement

de la couche et par conséquent la fermeture des pores.
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Pour apprécier le colmatage des échantillons, trois méthodes de mesures sont
employées :
a— Inertie en milieu acide

L'immersion d'un échantillon a contréler dans une solution acide déterminée,
provoque une dissolution dont la vitesse permet d'apprécier la qualité du colmatage. Cet essai
destructif ne peut étre pratiqué qu'en laboratoire. Il est trés précis et sert de mesure de

référence.

b — Persistance de coloration

Une goutte de colorant placée sur 1’échantillon a contrdler est absorbée ou non suivant
que les pores de la couche d'alumine sont ouverts ou non et donc que le colmatage est bien ou
mal fait. Cette méthode trés simple est couramment employée dans les ateliers et sur

chantiers.

c — Mesure d'admittance
L'admittance (inverse de I'impédance) de la couche anodique est fonction de plusieurs
parameétres dont I'étanchéité de la couche et donc de la qualité du colmatage. Cette methode se

fait a l'aide d'un appareil appelé ANOTEST. Elle est assez délicate d'interprétation.

11 — Caracteérisation du composite

La couche anodique, pour étre parfaitement protectrice, doit avoir une épaisseur
correcte et étre étanche. Pour apprécier ces caractéristiques, on dispose de plusieurs méthodes
de contréle applicables en laboratoires ou en ateliers et qui font I'objet de normes précises.
Les méthodes les plus couramment utilisées pour le controle de 1’épaisseur d’alumine sont les

suivantes :

1 — Observations métallographiques

Les observations métallographiques ont été effectuées dans le but d’analyser les
couches déposées sur le substrat, d’évaluer 1’épaisseur des couches et de caractériser
I’interface film substrat. Les observations ont été réalisées sur différents microscopes, compte
tenu des agrandissements désirés et de la profondeur de champs optique adéquate. Les
microscopes utilisés sont : axiophot, Néophot 21 de la marque Carl Zeiss et un binoculaire

optique.
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Fig. 1 : Micrographie optique de la surface du substrat d’alliage 6061(G=200x)
2 — Mesure de I’épaisseur de la couche d’anodisation

a— Coupe micrographique
Cette technique est basée sur I’observation de la section, polie, d’une épaisseur

d’échantillon et la mesure de 1’épaisseur de la couche déposée.

b — Observation au microscope a coupe optique
Cette méthode consiste a deux faisceaux lumineux frappant la couche anodique sous
un angle de 45° suivant deux chemins. La distance qui sépare les deux faisceaux dans

I'oculaire du microscope est proportionnelle a I'épaisseur de la couche anodique.

- R
- - =
" gi £
Fig. 2 : Micrographie optique de la coupe métallographique
de la pi¢ce d’alliage 6061 anodisée (G=200x)
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¢ — Mesures par courants de Foucault

La mesure est basée sur I’interférence entre le champ magnétique di a un solénoide et
un champ magnétique inverse créé par un objet métallique proche du solénoide. Le champ
magnétique inverse est créé par courant de Foucault naissant dans 1’objet métallique.
L’affaiblissement du champ magnétique dans le solénoide modifie I’inductance du solénoide.
La variation d'inductance est inversement proportionnelle a la distance entre le solénoide et
I'objet.

Cette méthode de mesure est simple et facile aussi bien dans l'atelier d'anodis que sur

chantier. Elle ne donne pas une mesure directe.

3 — Mesure de la dureté Vickers
Les essais de dureté ont été effectués au laboratoire LP3M (IOMP) sur un duromeétre
de type tukon 2500 wilson (Fig. 3). Le durometre est constitué des dispositifs suivants :
- dispositif support destiné a supporter et maintenir I’échantillon,
- dispositif de mise en position destiné de 1’échantillon,
- mécanisme d'application des forces au pénétrateur,

- dispositif de mesure des diagonales de I'empreinte d'essai.

Fig. 3 : Dispositif d'essai de dureté (tukon 2500 wilson)

VI — Etude de ’usure

Les essais d’usure ont été effectués sur deux types de dispositif. Le premier est un
tribometre Nanovéa et le deuxieme est un dispositif monté sur un tour mécanique. Le

fonctionnement est base sur le principe pion sur disque dans les deux cas. Le pion est une
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bille en acier 100Cr6 dont la composition chimique et les propriétés mécaniques sont données

dans les tableaux Il et 11 respectivement.

Tab. Il : Propriétés mécaniques de I’acier 100Cr6
Elément Mn Si Cr Cu | Al S P C

(%) 0.25-0.45|0.150-0.35|1.30-1.60| 0,3 0,050,015 0,025 |0,95-1,05

Tab. 111 : Composition chimique nominale d’acier 100Cr6
Matériaux E(GPa) | A(%) | Rm (MPa) | Ro2(MPa) | Dureté Hv
100Cr6 210 0.11 | 850-1250 | 550-850 825

1 — Tribomeétre Nanovéa

Le tribométre est de configuration pion sur disque de la société Nanovea sous pilotage
par microordinateur (Fig. 4). Il est formé par un disque rotatif portant 1’échantillon et soumis a
un contact d’une bille (pion) positionnée a une certaine distance du centre de rotation. La
force normale est assurée par une masse fixée sur le pion. La mesure de la force tangentielle
est effectuée par un capteur de charge monte sur le bras sollicité en flexion. Sur ce tribométre,
on peut varier la force normale, la vitesse de rotation, le rayon de la piste et la lubrification et

la nature du matériau de la bille.

Fig. 4 : Dispositif du tribometre
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2 — Dispositif d’usure

Nous avons effectué aussi une partie de notre travail sur un dispositif de méme géométrie que
le tribométre monté sur un tour d’usinage afin de bénéficier des performances du tour. Les
conditions opératoires ont été tous similaires.

Dans notre travail, les échantillons sont pieces en alliage aluminium (6061) sous forme
des plaques rectangulaires de dimensions 20x20x3mm. Le frotteur employé est une bille en
acier 100Cr6 de diamétre 6 mm.

L'ensemble des tests d’usure a été effectué dans des conditions non lubrifiées a
I'atmosphere ambiante du laboratoire

Pour des antagonistes en plaque d’alliage d’alumine 6061, un type d’essai a été retenu
a une charge et une vitesse constante de 1N et 30tours/min sur des pistes circulaires de
rayons : 2mm, 4mm, 6mm, 8mm et 10 mm. La liste des paramétres imposés, mesurés et

calculés est donnée ci-dessous :

- Parametres imposes :

r : rayon de la piste d’usure (mm) r=2,4,6, 8,10
F : force normale appliquée (N) F=1N

n : vitesse de rotation (tours/min) n= 30 trs/min
t : durée d’essai (min) t =20min.

- Parametres mesurés (en continu) :
Ft : force de frottement (N)

M : coefficient de frottement

— Parameétres calculés :
V : volume enlevé de matiére,

K : taux d’usure ou coefficient d’ Archard.

Le coefficient de frottement est donné instantanément par le rapport :
uw= Ft/Fn
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3 — Evaluation de la dégradation
a - Volume de métal perdu

Le volume d'usure du tribosysteme en glissement est évalué par la trace d'usure
laissée sur la plaque qui est de forme d’une calotte torique (partie d’un tore) et qu'elle est
produite par déformation plastique.

On peut adopter la méme approche analytique pour le calcul du volume et du taux
d'usure. La méthode de calcul volume de métal perdu de que nous avons adoptée est basée
sur la mesure de la largeur de la trace d'usure sur la plaque. La figure 5 montre I'exemple
d'une trace d'usure produite sur une plaque en alliage d’aluminium 6061en contact avec une

bille trés dure en acier 100Cr®6.

Fig. 5 : Traces d'usure de la plaque en alliage d’aluminium 6061

Dans notre tache, le volume d'usure (partie d’un tore) est défini comme étant le volume
de matiére arrachée de la surface de la plague. Ce volume de perte est calculé en supposant
qu'il n'y a pas d'usure de la bille (la bille plus dure que la plaque).
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Fig. 6 : Profil géométrique d'une trace (piste) d'usure

Le volume de cette section usée est calculé analytiquement par la formule suivante :

V =nr R? (B —sinp)

Ou:

Volume d'usure ( um3);

Profondeur de la trace (um);

V:

h:

R: Rayon de la bille (um);

g Angle entre 1' axe de la bille et le bord de la trace (radian);

l: Largeur de la trace (um);

Les elements h et § sont établis graphiquement a partir du rayon R et la largeur de la

trace [ comme le montre les figures 6-7.
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Plaque

Fig. 7 : Enfoncement d'une bille dure dans une plaque molle

Ou: h=R(1—cos§)

Et B = 2arcsin(l/2R)

b — Calcul du taux d*usure
Pour calculer le taux d'usure, plusieurs cas peuvent étre faites : la bille est plus molle,
la bille est plus dure que la plaque, et enfin le cas intermédiaire ou les duretés sont proches.
Le taux d'usure dans les systéemes de contact étudies se rapporte a 1 'usure combinée des
deux corps antagonistes. 1l est établi a partir de la mesure de la trace d'usure produite sur la
plaque. Cette grandeur est exprimée par le volume de la matiére usée rapporté a la distance

de glissement totale parcourue et a la charge appliquée au contact [73-74] :

. v
" L.F

3

K:  Taux d’usure ( /;mm ),

V : Volume de matiére perdue (en um3),
F:  Charge appliquée (en N),
L : Distance totale de glissement (en m).
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Chapitre V
RESULTATS ET DISCUSSIONS

Introduction

La caractérisation par mesure de dureté d’un matériau, massif ou revétu, a longtemps
fait son efficacité. Compte tenu de sa mise en ceuvre, I’essai nous renseigne, en plus de la
dureté, sur d’autres caractéristiques qui nécessitent des équipements spéciaux. Concernant les
matériaux stratifies ayant des différences importantes de dureté entre différentes couches, les
essais classiques de dureté ont prouvés leur insuffisance. Méme a 1’échelle d’une couche, la
séparation de I’apport en dureté du substrat et du film a fait recours a différents modeles de
calcul. Les modeles de dureté proposés pour les matériaux revétus sont exprimeés par des lois
linaires additives :

- lois de mélange d’aires (mod¢le de Buckele, de Jonsson et Hogmark, Thomas et Vinsgbo,
etc... )[107-110],

- lois de mélange en volume (tels que : modéle de Burnett et Rickerby, Chicot et Losage
etc...) [116-117],

- Les modéles pour matériaux massifs sont donnés par modele de Meyer, de Kick, de
Bernhardt de Ashby [3-6].

Par analogie, la perte de masse par usure est le concours de la perte de masse du film
qui se dégrade sous diverses conditions et la perte de masse du substrat qui se découvre lors
de la suppression de la couche déposée.

Dans ce chapitre, nous allons traiter les deux parties de notre travail :

a — les résultats de mesure de la dureté du substrat (alliage d’aluminium traité 6061 T6) et le
méme alliage revétu d’une couche d’alumine par anodisation,

b — étude de I’usure du substrat et du composite (alliage revétu par anodisation) sous
différentes forces normales.

Nous essayons, dans chaque cas, de présenter 1’apport de chacun du substrat et du revétement
a la dureté et ’'usure du composite. Cette derniére nécessite une attention particuliére quant au
type d’usure prédominant. On doit s’attendre a assister a la présence simultanée de plus d’un

mécanisme qui contrdlera 1’usure.

| — Dureté Vickers

Les modeéles présentés ci-dessus montrent que la connaissance de la dureté du substrat

et du film permet de retrouver avec une bonne approximation la dureté composite
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d’échantillon. Dans notre cas, nous avons mesuré les duretés du film et du substrat, puis nous

avons utilisé le model du Jonsson et Hogmark [109] pour déterminer la dureté composite.

1 — Dureté Vickers de I’alliage 6061 (substrat)

La dureté du substrat a été obtenue par des mesures effectuées sur le substrat en
dessous de la couche d’anodisation sur la section perpendiculaire a cette couche. Nous avons
choisi une profondeur importante afin d’éviter 1’effet éventuel de 1’interface couche-substrat
et/ou des bords de I’échantillon. Le tableau | et la figure 1 donnent la variation de la dureté du
substrat en fonction de la charge appliquée. Nous remarquons que la dureté est quasiment
constante. Ce qui prouve la caractéristique du substrat. Cette dureté sera prise comme
référence pour tout calcul utilisé. Nous enregistrons donc une dureté moyenne de
114kgf/mm?. Cette constance de dureté traduit en fait ’homogénéité microstructurale du
substrat. Cette valeur est en bonne cohérence avec la dureté des alliages d’aluminium 6061

donnée dans la bibliographie [1-3, 7-9].

Tab. | : Dureté du substrat

P (9) 100 500 600 800 900
d (um) 40,61 89,20 99,32 112,17 123,37
1/d (mm) -1 24,62 11,21 10,069 8,91 8,10
Ho(MPa) | 112,43 | 116 54 | 1128 | 117,9 | 109,66
dureté vickers du substrat
120 . o ®
< 100
o
S 80
Q 60
[¢D)
S 40
S 20
0
0 200 400 600 800 1000
charge (9)

Figure 1 : Dureté du substrat en fonction de la charge appliquée
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2 — Dureté Vickers du film d’alumine

Le tableau II rassemble les mesures de dureté du film d’anodisation pour différentes
valeurs de charges utilisées. La figure 2 présente la variation de la dureté du film en fonction
de la charge. Nous rappelons que les mesures ont été effectuées sur la section de la couche
parallelement au substrat. Nous prouvons que la couche d’anodisation déposée sur le substrat
présente une dureté constante quelque soit la charge utilisée. Ceci traduit I’homogénéité de la
couche. Ainsi, nous enregistrons une valeur moyenne de dureté vickers de 2GPa. Cette valeur
nous parait tres inférieure comparativement a celle donnée dans la bibliographie. La dureté de
I’alumine dense et étanche est de I’ordre de 14GPa. Cette différence est due bien sir a la
porosité, la taille des grains ... La couche d’alumine obtenue par anodisation est loin d’étre

comparée a 1’alumine céramique [121-124].

Tab. Il ;: Dureté du film

P (9) 100 500 600 800 900

d (um) 9,66 21,55 23,51 27,17 28,82

1/d (mm) * 103,53 45,93 42,53 36,80 34,69
H, (MPa) 2025.38 | 2034.87 | 2051.67 | 2048,20 | 2047.93

dureté vickers du film

2000 ] ¢——— & & — &9
<

& 1500 -

>

N

@ 1000 -

)

[¢D)

S

3 500 -

O T T T T 1
0 200 400 600 800 1000
charge (g)

Fig. 2 : Dureté du film en fonction de la charge appliquée
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3 — Dureté du composite

Apres avoir mesuré la dureté du substrat et du film, on a calculé la dureté composite
en utilisant le modele de Jonsson et Hogmark [109]. Ce modele a été choisi compte tenu sa
simplicité et donne de bonnes approximations pour les composites monocouches. Nous avons
utilisé les valeurs des diagonales des empreintes de dureté vickers du composite qui sont
mesurées expérimentalement pour déterminer la valeur de la constante de couplage a et les
autres donnees. Les mesures ont été effectuées sur un composite dont la couche d’anodisation
est d’une épaisseur de 22um.

Pour un revétement monocouche, ce modéle est exprime sous la forme :

(Hc_Hs)_
(Hf_HS)_

Donc la dureté composite prend la forme suivante :

He =a(H; —Hg) + H

H. : Dureté du composite

H, :Duretédu film
H; : Dureté du substrat

a : Constante de couplage

Dans ce modéle, la valeur de la constante (a) s’exprime par la formule suivante :

2Ce (C ejz
a=——| —
d d

avec; C =1, dans le cas ou le film épouse la forme de I’empreinte,

C =0.5, dans le cas du film fragile,

h==.
7

La valeur de a est une caractéristique du modéle qui dépend de 1’épaisseur du
revétement e et de la profondeur de pénétration h, qui correspond pour un diamant Vickers au
septieme de la diagonale de I’empreinte d et d’autres paramétres qui peuvent étre ajustables.
Le tableau III rassemble toutes les données nécessaires a 1’application du modele de Jonsson

et Hogmark [109] pour une couche d’oxyde de 22um d’épaisseur.
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Tab. 111 : Résultats de la dureté du composite

P (9) 100 500 600 800 900

d (um) 66,1 126,5 172,4 178,24 182,3

1/d (mm) 15,13 7,9 5,8 5,61 5,48

a 0,28 0,1518 0,112 0,109 0,1067
H¢ (MPa) 112,43 116 54 112,8 1179 109,66
H . (MPa) 1987,45 1996,48 2012,8 2009,82 2008,66
Hc (MPa) 637,43 401,91 325,6 324,12 312,28

La figure 3 donne la variation de la dureté du composite en fonction de la charge
utilisée. Nous avons ajouté la variation de la dureté du substrat et du film pour faciliter la
comparaison et bien situer la dureté du composite par rapport aux duretés de référence. Nous
remarquons que la dureté du composite diminue linéairement en fonction de la charge
appliquée. Plus la charge appliquée augmente la dureté du composite tend vers la dureté du
substrat. Cela est veut dire que lorsque la charge est importante, 1’indenteur ne sent pas la
couche d’oxyde et ainsi c’est la composante de la dureté du substrat qui prédomine sur celle
de la couche. Par contre, si la charge appliquée est faible, I’influence de la couche sera
significative. Donc, pour des faibles épaisseurs de la couche, il est préférable d’utiliser des
charges micrométriques. Par contre, si nous voulons mesurer la dureté des couches, il est
important qu’elles soient suffisamment épaisses afin de pallier toute influence éventuelle du
substrat.

D’autre part, la courbe de dureté du composite est trés proche de celle du substrat.
Ceci justifie la finesse de la couche d’oxyde déposé. Nous concluons que le rapprochement de
la courbe de duret¢ du composite vers I'une des courbes du substrat ou du film indique sa
prédominance de cette composante. En d’autre terme, si la couche d’oxyde est suffisamment
¢épaisse, la courbe de dureté du composite est d’autant plus proche de celle du film que du

substrat.
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Fig. 3 : Variation de la dureté du composite comparativement
a celle du film et du substrat

Il — Tenue a ’usure du matériau
1 — Caractérisation tribologique du substrat

1 — 1 — Coefficient de frottement p

Les essais visant la mesure du coefficient de frottement ont été realisés sous une force
normale de 1N et avec des vitesses de glissement différentes. Le pion choisi est une bille en
acier 100Cr6 de 6mm de diamétre. Les courbes d’évolution du coefficient de frottement en
fonction de la distance de glissement sont données par la figure 4. D’une manicre générale, les
courbes montrent un stade d’évolution transitoire puis fluctuent autours d’une valeur moyenne
qui est le coefficient de frottement stationnaire. Le premier stade correspond a un temps
d’instabilité entre les deux pi¢ces antagonistes nécessaire pour leur accommodation. Ce stade
est caractérisé par un coefficient trés instable et important généralement. Le deuxiéme stade
correspond a un contact stable dd a une accommodation entre les deux piéces. Ce stade
posséde un coefficient de frottement stable et fréquemment faible.

Nous avons rassemblé toutes les évolutions sur un seul graphe a titre comparatif (Fig.
5). Nous remarquons que les évolutions se superposent quelque soient le rayon de la piste ou
la vitesse de glissement. Ce qui montre que les coefficients de frottement sont trés proches. Le
tableau IV donne les coefficients de frottement moyens pour les trois vitesses d’essais. Ainsi,
on détermine un coefficient de frottement moyen de I’ordre de 0.48. Ce coefficient est

accompagneé d’un mécanisme d’abrasion et de déformation plastique.
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Tab. IV : Variation du coefficient de frottement en fonction de la vitesse de glissement

Vitesse de glissement
(mms) 21 4t 67
i 0.53 0.44 | 051

1 -2 —Tenue a I’usure de I’alliage 6061
Le tableau V regoupe tous les résultats relatifs aux essais d’usure du substrat. Pour des
raisons techniques, le volume d’usure n’était mesuré par pes¢ des échantillons mais par calcul
a partir de la largeur de la piste. Cette valeur est une moyenne sur 30 mesures prises a
différents endroits de la piste. Le volume d’usure est calculé par I’équation :
V=arR%(B-sinp)

Comme il a été détaillé au chpitre 1V.

1,2 a
L =d
c
()
£ r=2mm
b =]
o v=2tmm/s
(=
(]
T
=)
c
9
2
b=
(]
o]
(&)
0
0 5 10 15 20 25
Temps de glissement (s)
1,4 b
1,2
1
r=4mm
0.8 v=4rmm/s

0,6
0,4
0,2

Titre de I'axe

0 5 10 15 20 25
TTemps de glissement (s)
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r=6mm
v=6tmm/s

Coefficient de frottement

0 5 10 15 20 25
Temps de glissement (s)

Fig. 4 : Evolution du coefficient de frottement du couple 100Cr6/6061
en fonction de temps pour différents rayons de piste et vitesse de glissement
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1
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Coefficient de frottement

0
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Tiemps de glissement (s)

Fig. 5 : Evolution de coefficient de frottement du couple
100Cr6/6061 en fonction de temps

Tab. V : Résultats d’usure du substrat sous une force normale de 1N

Rayon de la piste (mm) 2 4 6 8 10
Vitesse de glissement (mm/s) on 47 67 8 107
Largeur de la piste (mm) 056 | 0.64 | 068 | 092 | 1.03
Volume us¢ (mm?).10° 62.20 | 180.95 | 322.3 | 1108.3 | 1922.6
Distance parcourue (m) 754 | 151 | 22,62 | 30,16 | 377
K (mm®/N.mm).10°® 825 | 12 | 1425|3675 | 51
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La figure 6 montre la variation de la largeur de piste en fonction de la vitesse de
glissement. La courbe montre une variation linéaire obéissant aux lois générales de 1’usure.
Nous pouvons dire que 1’usure est contrélée par un seul mécanisme et peut étre régie par la loi
d’Archard [73]. Cependant, la figure 7, montrant la variation du volume d’usure en fonction
de la vitesse de glissement, présente deux stades de variations linéaires contrairement a celle
de la variation de la largeur. Cela peut étre expliqueé par le fait que 1’usure est contr6lée par un
seul mécanisme qui agit sévérement aux grandes vitesses de glissement (v>6© mm/s) qu’aux
petites vitesses (v<6m mm/s). Nous remarquons que la pente de variation du deuxiéme stade
(126.103mm?3/mm/s) et six fois plus grande que celle du premier stade (20.103mm®mm/s).

La variation linéaire de la largeur de piste et le volume d’usure laisse penser que
I’usure du substrat par une bille d’acier dur est douce. Cette constatation est cohérente avec la

constante d’usure K(mm?3N.mm) qui est de I’ordre de 25.10 (mm3/N.mm).

1,2

1 i

/
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Fig. 6 : Variation de la largeur de piste en fonction de la vitesse de glissement
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Fig. 7 : Variation du volume d’usure en fonction de la vitesse de glissement

71



Chapitre V Résultats et discussions

100 -

10 -
£
£
= 3 10 15 20 25 30 35
N4

®
0,01 - * ¢
0,001 -
vitesse de glissement (mm/s)

Fig. 8 : Variation de la constante d’usure en fonction de la vitesse de glissement

2 — Caractérisation tribologique du composite

Dans cette partie, nous nous sommes intéressés par la tenue a 1’usure du fait de
I’instabilité du contact entre la bille et la surface du revétement. La surface garde une certaine
porosité malgré le traitement post traitement. D’autre part, la rugosité influe significativement
sur la détermination de la force de frottement conjointement avec 1’épaisseur de la couche qui
reste tout de méme faible. Les essais tribologiques effectués sur des revétements pareils
utilisent des forces normales trés faibles, inférieures & 300mN.

Dans ce qui suit, nous nous centrons sur la détermination du mécanisme qui contréle
I’usure pour les épaisseurs des revétements 10, 15 et 22um sous un seul rayon de la piste
r=6mm et une seule vitesse de glissement 12mwmm/s. Nous avons choisi, dans ce cas, d’utiliser
une bille en acier 100Cr6 de 12mm de diametre (diamétre double de la bille utilisée ci-dessus)
afin d’élargir la zone de contact et produire une usure touchant particuliérement la couche de
revétement. La pression de contact entre la bille et surface étant faible pourra éventuellement
user le revétement sans acceder au substrat.

La valeur de la pression maximale de contact entre une plaque et une bille sphérique
(Pmax) est déterminée par la théorie de Hertz dans un espace élastique linéaire par :

5 _SF
™ 2nrt

ou F est la force appliquée,r. le rayon de contact entre la bille et le plan. Ce rayon est donné

par I’expression suivante :
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3F1"b
Te= ( 4E" )

1
3

Ou, r, est le rayon de la bille de forme sphérique

E* est le module ¢lastique équivalent des deux matériaux en contact et s’exprime par :

1 1-v? 1-v,7?

E*  E, E,
E: et v1 : Module élastique et coefficient de Poisson de la bille (matériau 1 ; acier 100Cr6)
E> et v2 : Module élastique et coefficient de Poisson de la bille (matériau 2 ; substrat revétu)
Apreés tout calcul fait, nous réduisons la pression de contact dans ces essais par un

facteur de 2%2.

2 —1 - Usure du composite

Le tableau VI donne la perte de masse en fonction de la force normale. Nous avons
ajouté la perte de masse du substrat nu (non revétu) a titre comparatif. Nous avons trace la
variation de la perte de masse du composite en fonction de la force normale sur la figure 9 en
représentation colonne (Fig. 9-a) pour une étude quantitative et en représentation courbe (Fig.
9-b) pour une étude analytique.

De point de vue quantitatif, nous tirons deux remarques essentielles :

- que les échantillons anodisés marquent une usure inférieure que celle du substrat nu,
- plus la couche d’anodisation est importante 1’usure est moindre.

Ceci est tout a fait évident. La couche d’anodisation améliore la tenue a 'usure de
’alliage 6061 caractérisé par sa résistance médiocre a 1’usure. D’autre part, ’utilisation d’une
bille de diamétre 12mm conduit a une usure superficielle ou 1’enlévement de débris de la
couche seule. C’est ce qui explique qu’une couche d’épaisseur 22um prouve un tres faible
enlevement de matiére. Pour des épaisseurs inférieures, nous ne pouvons enregistrer une
différence nette de parte de masse, comparaison faite entre 10um et 15um d’épaisseur. Dans
ces deux derniers cas, nous ne pouvons ¢liminer I’éventuel enlévement de matiére du substrat.
Le pion (bille) pourra éventuellement atteindre le substrat. Nous remarquons que le rapport
d’enlévement entre la couche d’épaisseur 22um et la couche d’épaisseur 10um n’est pas
conserve entre les forces 0.5 et 1N et la force 5N. Nous pouvons conclure aussi que la couche

d’épaisseur 22um est plus consolidée que les couches d’épaisseurs 15 et 10um.
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La figure 9-b montre la variation de la perte de masse en fonction de la force normale.
Cette variation a une allure linéaire pour les trois épaisseurs d’anodisation. Ces variations
confirment les constatations avancees ci-dessus. La variation linéaire de la perte de masse
prouve que 1’usure des échantillons obéit aux lois générales d’usure et le volume d’usure peut
étre régi par la loi d’Archard [73]. Nous remarquons que la pente des courbes augmente
quand I’épaisseur des couches diminue. Ce qui montre que l'usure s’accéleére et que
I’enlévement des débris devient plus facile. Ceci prouve que lorsque la couche est épaisse,
elle se consolide et résiste mieux au détachement des débris. En effet, la couche d’alumine
devient dense, la porosité diminue et les cellules d’alumine résistent a I’effondrement devant
la force normale. D’autre part, I’allure linéaire de la variation de la perte de masse laisse
penser que ’usure est contrdlée par un seul mécanisme malgré la possibilité de détachement
simultané des débris de la couche d’alumine et les débris du substrat quand la couche

d’anodisation est faible.

Tab. IV : Variation de la perte de masse (mg) pour différentes forces normales
au cours de tests d’usure du substrat anodisé et une bille 100Cr6 de 12mm de diamétre

Epaisseur moyenne 0.5N N 5N
de la couche (um)
22 0.4 0.8 3.5
15 5.6 8.9 27
10 8.3 10.3 28
Substrat nu 20 60 149
100 100
— m22 ml5 S /
280 +—— 10 =Sub £ 80 / 22
= - =il 15
% 60 2 60 / 10
540 © /‘
£20 5 20
D_ D—
1 —
O T T 1
0 4
05 . 5 0 2 4 6
Force normale (N) Force normale (N)
a — Représentation histogramme b — Représentation courbe

Fig. 9 : Variation de la perte de masse en fonction de la force normale pour différentes
épaisseurs de la couche d’anodisation — Sub : Substrat
(v=12mwmm/s, r=6mm, bille en acier 100Cr6 &12)

74



Chapitre V Résultats et discussions

0,1
0 L 2 3 4 5 6

0,01

E -9 *22

£ 0001 ——f-—-L | m1s

E - = 10

X ®Sub
1
0,000
0,00001
Force normale (N)

Fig. 10 : Constante d’usure K(mg/N.mm) en fonction de la force normale pour différentes
épaisseurs de la couche d’anodisation (um)

Par comparaison avec 1’usure du substrat, nous disons que la tenue a l’usure de
I’alliage 6061 est fortement améliorée par anodisation.

Obéissant a la loi d’archard, nous avons calculé la constante d’usure K(mg/N.mm) des
quatre types d’échantillons ; trois composites d’épaisseurs 10, 15 et 22um et le substrat nu.
Cette fois, la constante est donnée par mg/N.mm étant donnée que la densité du composite est
mal définie. La figure 10 donne cette constante en fonction de la force normale. Nous
déterminons ainsi K comme suit :

- composite a revétement d’épaisseur 22mm : 8.10° mg/N.mm,
- composite a revétement d’épaisseur 15mm : 6.10* mg/N.mm,
- composite a revétement d’épaisseur 10mm : 7.10* mg/N.mm,
- substrat d’aluminium 6061 sans revétement : 4.10° mg/N.mm.

Donc, d’aprés ces valeurs de K, nous associons la plus faible valeur de K (8.107
mg/N.mm) & I’usure de la couche d’alumine et la plus grande valeur de K (4.10° mg/N.mm) &
I’usure du substrat. Les valeurs intermédiaires de K se trouvent alors associées a 1’usure
simultanée de la couche d’alumine et le substrat 6061. Cette différence de valeur de la
constante d’usure K peut étre attribuée au changement du mécanisme d’usure. Mais d’une
maniere générale, la cohérence des valeurs de K en fonction de la force normale nous laisse

penser que le détachement de débris est qualifié d’usure douce.
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2 — 2 — Observation metallographique

Les observations métallographiques ont été effectuées dans le but d’identifier le type
de mécanisme qui contrble les détachements de débris et de qualifier le type d’usure. Elles
servent aussi a la caractérisation directe de ’endommagement des surfaces. D’autre part, ces
observations seront corrélées avec les différents calculs donnés ci-dessus.

Les figures 11-16 montrent les différentes formes d’endommagement par usure. Un
apercu général des différentes figures conduit aux constatations suivantes :

- pour une couche d’anodisation d’épaisseur importante (22um) et une faible force normale
(0.5N), seule la couche d’alumine est touchée. Tous les débris détachés sont des oxydes
d’aluminium. Avec cette force normale, un fin film d’alumine persiste encore au fond de la
piste d’usure (Fig. 11).

- pour une couche d’anodisation d’épaisseur importante (22um) et une grande force normale
(5N), la couche d’alumine et griévement endommagée avec des rayures d’abrasion qui
apparaissent sur le substrat, signe d’un détachement simultané de débris de la couche
d’alumine et du substrat (Fig. 12).

- pour une couche d’anodisation d’épaisseur faible (10um) et une grande force normale
(F=5N), la couche d’alumine est complétement rasée et ne reste que le substrat avec des
rayures d’abrasion (Fig. 13). C’est 'usure du substrat qui prédomine étant donné que la
couche ne prouve aucune résistance devant la pression de contact induite par la force normale.
- pour une couche d’anodisation d’épaisseur faible (10um) et une faible force normale
(F=0.5N), nous remarquons la présence simultanée des plages de la couche d’alumine et des
plages du substrat nu, signe d’une usure simultanée des deux matériaux (Fig. 14).

- pour une couche d’anodisation d’épaisseur moyenne (15mm), nous remarquons dans la
plupart des cas un concours entre 1’usure de la couche et/ou du substrat et c’est la force
normale qui conditionne I’usure du composite. La figure 15, correspondant a 1’échantillon de
couche 15mm et une faible force normale (0.5N), montre une usure non homogéne de la
couche et un accés au substrat.

En conclusion, les micrographies optiques montrent que le mécanisme général qui
contrdle 1’usure est I’abrasion. Si cette abrasion est confirmée par I’apparition des rayures
continues et homogenes sur le substrat, il n’est pas aussi évident avec 1’usure de la couche
d’anodisation. Cependant, les faciés d’endommagement conduisent a qualifier I'usure de

douce. Cette observation confirme bien la constance des constantes d’usure K en fonction de
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la force normale (Fig. 10). Nous devons ajouter aussi, qu'un éventuel type d’usure autre que

’usure abrasive n’est pas exclu.

Fig. 11 : Micrographie optique de I’usure de I’aluminium 6061 anodisé
avec une épaisseur e=22um et F=0.5N

Micrographie optique de 1’usure de 1’aluminium 6061 anodisé
avec une épaisseur e=22um et F=5N
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Fig. 13 : Micrographie optique de 1’usure de 1’aluminium 6061 anodisé
avec une épaisseur e=10um et F=5N

Fig. 14 : Micrographie optique de 1’usure de 1I’aluminium 6061 anodisé
avec une épaisseur e=10um et F=0.5N
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b - e=15um, F=0.5N

Fig. 15 : Micrographie optique de 1’usure de 1’aluminium 6061 anodisé
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CONCLUSION GENERALE

L’objectif du présent travail est de caractériser par la mesure de dureté et la tenue a
I’usure D’alliage d’aluminium 6061 revétu d’une couche d’alumine par anodisation. La
méthodologie de travail s’est basée sur I’adoption d’un modéle de mesure de la dureté vickers
des couches minces et le concours de chacun du substrat et de la couche sur la dureté du
composite. Cette mesure a été accompagnée par la proposition de deux modeles de calcul
moyennant des formes particuliéres des indenteurs.

Le deuxiéme volet du travail traite la tenue a ’'usure du composite comparativement
avec le substrat nu. Ce travail a été soutenu par des observations métallographiques afin
d’identifier les mécanismes contrélant 1’'usure dans les différentes conditions d’essais balayés.

Cette étude nous a permis de tirer les conclusions suivantes :

- La microdureté vickers du composite demeure trés vulnérable a I’influence de
I’épaisseur de la couche déposée. Cela est dii a la plasticité significative du substrat, d’une
part et la forme angulaire de la pointe de 1’indenteur qui malgré son angle obtus, elle engendre
toujours une concentration de contrainte au centre de I’empreinte.

- La présente étude a été couronnée par la proposition de deux formes particulieres
de I’indenteur. Des formes qui pallient I’effet de la pointe de 1’indenteur et réduit 1’influence
de la plasticité du substrat et élargissant I’empreinte superficiellement. Il s’agit d’un indenteur
de forme ellipsoide allongée ou aplatie. Le choix de la forme dépendra, en effet, de la nature
de la couche et du substrat. L’astuce réside dans le rapport étendu de 1’empreinte sur sa
profondeur sans accéder a une éventuelle déformation du substrat.

- Pour la mesure de la dureté, le modéle de Jonsson et Hogmark parait le plus
adéquat pour ce type de revétement. Il donne des mesures dépendant de 1’épaisseur de la
couche de revétement et cadre efficacement la dureté vickers. Par ailleurs, ce modele fixe
convenablement la force appliquée a I’essai.

- La tenue a 'usure a été fortement améliorée par la couche d’anodisation. Dans les
conditions d’essais choisies, la perte de masse a été régie par la loi d’archard. Par calcul du
coefficient d’archard K(mg/N.m), nous pouvons attribuer la perte de masse a chacun des
composants du composite :

K=8.10° mg/N.mm a I’usure de la couche d’alumine,
K=4.10"° mg/N.mm a I’usure du substrat,
K intermédiaire a I’usure combinée du substrat et de la couche.



- Les mesures du coefficient de frottement n’ont pas montré une différence
significative entre le substrat et 1’alliage anodisé dans les conditions d’essais balayés. C’est
pour cette raison que cette étude n’pas été effectuée sur 1’alliage anodisé.

- Les observations métallographiques nous ont permis de qualifier I’'usure d’abrasion
dans les conditions d’essais présentes. Cette abrasion est douce d’une maniere générale,
cependant I’existence d’un autre mécanisme d’usure n’est pas complétement exclue.

- En perspective, une étude plus approfondie sur les mécanismes d’usure sur des

échantillons de couche d’alumine plus épaisse mérite d’étre effectuée.
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Résume :

Les alliages d’aluminium ont un attrait considérable sur les concepteurs mécaniques et
de batiment. Cette caractéristique réside dans les propriétés mécaniques et physicochimiques
de ces alliages. Cependant, les propriétés de surfaces doivent étre améliorées. Nous avons
effectu¢ une anodisation de 1’alliage 6061 et nous avons mis en €vidence les améliorations
voulues. Nous avons montré 1’augmentation de la dureté superficielle et I’amélioration de la
tenue a l'usure. D’autre part, nous avons identifi¢ le mécanisme d’usure par abrasion
accompagné par un écoulement plastique. Nous avons adopté une approche géométrique
entre la dureté en volume et en surface pour déterminer la dureté du composite.

Mots clé : Aluminium, anodisation, dureté, usure, frottement, revétement

Abstract :

Aluminum alloys have a considerable appeal on mechanical and building designers. This
characteristic resides in the mechanical and physicochemical properties of these alloys.
However, the surface properties need to be improved. We performed an anodization of the
6061 alloy and highlighted the desired improvements. We have shown the increase of the
surface hardness and the improvement of the resistance to wear. On the other hand, we have
identified the mechanism of wear by abrasion accompanied by a plastic flow. We have
adopted a geometric approach between volume and surface hardness to determine the
hardness of the composite.

Passwords : Aluminium, anodization, hardness, wear, friction, coating
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