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Introduction genérale

Cette these a été realisé entre deux laboratoires de recherches : laboratoire de
Mécanique, Surfaces, Matériaux et Procédés (MSMP) de I’Ecole Nationale
Supérieure d’Arts et Métiers de Lille (France) et le laboratoire d’Optique Appliquée
(LOA) de I’'Institut d’Optique et Mécanique de Précision de Sétif (Algérie). Elle est
consacré a la synthese et a la caractérisation mécanique de différents matériaux
fragiles a savoir : les verres sodo-calciques (verre Flotté), verres optiques (Crown et
Flint) et vitroceramiques (Zerodur®).

Notre objectif consiste en premier lieu a étudier l’influence des parametres
d’¢laboration des échantillons des outils agglomérés (mode de compactage, type de
liant, charge de la presse,....) ainsi que les parametres technologiques des processus
de surface a savoir :le meulage, le rodage et le polissage (temps de polissage, vitesse
de rotation de 1’outil et de la piéce,....) sur les critéres d’efficacité et de qualité
caractérisés par 1’état de surface de différents verres utilisés.

En second lieu, nous présentons les résultats comparatifs obtenus lors de traitement
de surfaces des différents types de verres: Crown, Flint lourd, verre Flotté et
Zerodur® par rodage avec des grains abrasifs en oxyde d’aluminium Al,O3; puis
polies par des grains abrasifs en oxyde de cérium CeO, libres ou liés.

L’¢tat de surface (rugosité) des matériaux fragiles est caractéris€¢ au moyen d’un
profilométre optique. La technique d’indentation classique est utilisée pour estimer
le facteur d’intensité de contrainte, Klc calculé a 1’aide de différentes relations
établies dans la littérature.

Des essais de fatigue par indentation sont également effectués pour étudier le
comportement des différents matériaux en fonction du mode d’application de la
charge (progressif ou répété) et du temps de maintien de la charge.

La these s’articule autour de quatre chapitres :

Le premier est consacré a une description générale des matériaux fragiles étudiés, en
particuliers les verres et les vitrocéramiques a base d’oxyde. Nous distinguons
quelques notions historiques, définitions, structures et toutes leurs propriétes.

Le deuxiéme chapitre concerne la description des différentes méthodes de préparation
des surfaces des matériaux fragiles et les facteurs influencant le procédé de
fabrication. La finition d’un composant optique s’effectue habituellement par trois
étapes apres trongonnage, le meulage (ébauchage), le rodage et le polissage.

La caractérisation de ce composant optique dépend de 1’état de surface, donc de la
méthode de préparation, et des défauts produits par cette derniére.

Le troisiéme chapitre présente la technique d’indentation classique, et le calcul de la
ténacité a partir de la longueur de fissures formees par différentes relations en
fonction des hypotheses faites sur la géometrie des fissures. Les résultats obtenus sur
ces différents verres, ainsi que leurs dispersions, sont comparés. Par la suite, nous
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visualisons le comportement de chaque verre permettant de déterminer les propriétés
et de suivre I’effet de la fatigue mécanique en fonction du nombre de cycles et de la
charge d’indentation et du temps de maintien a la charge maximale au cours de
I’indentation répétées en deux modes constants et progressives.

Dans le quatrieme chapitre, nous présentons des résultats obtenus dans le processus
de polissage par des grains abrasifs libres et liés, et les ténacités estimées par des
différentes relations pour les matériaux utilisés, ainsi que les propriétés mécaniques et
I’effet de la fatigue durant 1’indentation cyclique qui sont aussi comparées et
discutes.

Et finalement, une conclusion générale soulignera les résultats les plus marquants de
ce travail et proposera différents objectifs pour le poursuivre.
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1.1. Verre minéral

1.1.1 Histoire

Le verre est considéré comme 'un des plus anciens matériaux faconnés par les
hommes préhistoriques. En 2000 avant Jésus Christ, la premiére roche constituant le
verre naturel est 1’obsidienne d’origine volcanique, elle était utilisée par les
civilisations précolombiennes au Pérou pour fabriquer des objets tranchants et des
pointes de fleches [1]. Les Mésopotamiens (région de 1’Irak) ont fabriqué des perles,
des colliers et de petites statuettes en pate de verre il y environ 2500 ans, les
phéniciens ont mélangé et fondu du sable et du nitrate de sodium, ou ils ont
découverts la formation d’une substance translucide. Le verre artificiel est apparu [2].
En plus, entre 3000 et 1500 ans avant J.C, les égyptiens ont découvert d’abord des
perles et des bijoux et par la suite des récipients ou des objets en verre. Les verres
ainsi fabriqués sont de type silico-sodo-calcique, obtenus en fondant un mélange de
sable et d’alcalins. Ces derniers sont des cendres végétales marines [3].

Vers 100 a 50 ans J.C, I’art vitrier était répandu a travers différentes nations, cela a
donné naissance a une sorte d’industrie verricre en inventant la technique de
soufflage et vitrage a mis fin au faconnage de verre par un noyau central [4]. Puis
I’industrie verriére en France s’est développée sous 1’essor de Louis XIV, en
fabriquant des verres creux tels que : bouteilles, flacons et gobelets, et entre 17 et
18°™ siécle, la manufacture royale de Saint-Gobain crée par Colbert, le verre cristal
fut destiné a imiter I'éclat du cristal en ajoutant un pourcentage important d’oxyde de
plomb pour augmenter 1’indice de réfraction [5].

Figure 1.1 : Images représentatives du verre préhistorique [6]
(a) fragment obsidienne, (b) objets tranchants et fleches pointues
(c) bracelet en perle obsidienne noire et (d) Collier en verre.

La science du verre prend tout son sens, grace a I’interaction entre les laboratoires de
recherche et I’industrie. De plus en plus de techniques ont ét¢ mises en place pour
mesurer les propriétés physico-chimiques, mais aussi pour analyser et caractériser la
structure du verre. Aujourd’hui, les applications innombrables du verre sont en
perpétuelle évolution, le verre dispose de composition diverse, offrant une large
gamme de refringence et de dispersion, avec une transmission pour 1’optique dans le
visible et dans le proche infrarouge qui en fait un matériau incontournable pour des
applications industrielles, citons par exemple les composants optiques. lls sont
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notamment utilisés dans le domaine du batiment, de 1’éclairage, de I’automobile, de
I’¢lectroménager, de la chimie, etc. Depuis les années 60, les technologies innovantes
s’étendent avec I’apparition de la télécommunication par fibre optique et les verres
silicates de phosphore, la médecine, I’amplification optique et I’émission laser pour
les verres dopés aux lanthanides, dans I’optronique et 1’optique avec des verres plus
fins et récemment dans la polarisation optique [7-15].

1.1.2 Composition chimique du verre

En 1932, Zachariasen [16] établit une classification des oxydes a I’intérieur du réseau
permettant la création de verre. Un verre est constitué de formateurs, auxquels on
ajoute des modificateurs et éventuellement des intermédiaires.

a/ Formateurs

Les elements les plus courants pour former un réseau vitreux sont principalement les
oxydes de silicium SiO,, de bore B,0s;, et de phosphore P,0s. Ces composés sont
responsables de I’état vitreux ; en plus ils donnent la résistance mécanique, ainsi que
la résistance aux acides ; leur coefficient de dilatation thermique est trés bas.

b/ Modificateurs

Les plus courants sont les oxydes alcalins (Na,O, K,0), qui diminuent le point de
fusion et K,O qui augmente la brillance du verre. Les métaux bivalents comme CaO,
BaO, PbO, MgO, augmentent la stabilité chimique du verre, par contre les métaux
trivalents comme 1’oxyde de fer et d’aluminium (Fe,O3 + Al,O3) ont pour role
d’augmenter la résistance aux agents chimiques.

c/ Intermediaires
IIs ont des comportements différents suivant la composition du verre. lls peuvent
s’insérer au réseau et agir en tant qu’oxydes formateurs, ou se comporter comme des

modificateurs. Les principaux éléments intermédiaires dans les verres d’oxydes sont :
Al, Fe, Ti, Ni et Zn.

1.1.3 Transition vitreuse

Le verre est un matériau transparent et fragile, il a un sens beaucoup plus vaste et
moins facile a définir dans le langage scientifique. Zarzyki[5] définit le verre
comme étant un solide non-cristallin présentant le phenomene de transition vitreuse.
Doremus ne fait par contre aucune distinction entre les verres et les matériaux
amorphes dans sa définition : un verre est un solide amorphe [17].

En effet, la transition vitreuse présente un intervalle de température dans lequel de
nombreuses propriétés sont modifiées, on I’appelle aussi domaine de transformation.
La technique la plus utilisée pour obtenir un solide vitreux s’appelle la trempe qui
consiste a refroidir tres rapidement un matériau a partir de son état liquide. En
abaissant la température d’un liquide jusqu’a son point de fusion Tf, certaines
grandeurs thermodynamiques : le volume V ou I’enthalpie H décroissent de fagon
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réguliere. Si lors du refroidissement d’un liquide en dessous de sa température de
fusion Tf la viscosité n est trop importante ou le refroidissement tres rapide, la
cristallisation n’a pas le temps de se produire et un liquide surfondu est obtenu.
Aucune discontinuité dans 1’enthalpie H n’est alors observée et a Tf sa pente reste
inchangée. Il semble alors possible si 1’on suit la pente de la courbe (fig.1.2),
d’obtenir un composé ayant une entropie inférieure a celle du composé cristallisé
correspondant ; cette observation caractéristique de la formation d’un verre est
appelée paradoxe de Kauzmann [18].

En poursuivant le refroidissement, la viscosité du liquide augmente de fagon
exponentielle et le liquide surfondu devient quasiment solide. Lorsqu’elle atteint 10*°
poises [5,19], la rigidité empéche les mouvements microscopiques locaux et on
observe un changement de pente de I’enthalpie (la pente devient presque la méme que
pour celle du composé cristallisé). La température a laquelle se produit ce
changement s’appelle température de transition vitreuse Tg.

Pour une température inférieure a Tg, le matériau est un solide avec un désordre
structural proche de celui d’un liquide: ¢’est un verre. Le désordre, et donc 1’entropie,
est plus ¢élevé dans un verre que dans un cristal; d’un point de vue thermodynamique
le verre est dans un état métastable, 1’état d’énergie minimale étant 1’état cristallisé.
La température de transition vitreuse Tg est une propriété intrinséque du verre, elle
dépend d’une part de la nature du matériau et d’autre part de I’historique de sa
formation (conditions de température et pression). En particulier elle dépend de la
vitesse de refroidissement utilisée lors de la trempe : plus le liquide est refroidi
rapidement, plus la température Tg est élevée.

Vou H+

v

liquide

liquide surfondu

transition vitreuse

—— fusion
verre ]
cristal

o

Tgr FPE iR

Figure 1.2 : Variation du volume spécifique (ou de I’enthalpie H) d’un verre en
fonction de la température [19].
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1.1.4 Elaboration du verre

1.1.4.1 Verre soda-calcique

Le verre sodo-calcique« Soda-lime glass » est le verre le plus répandu. Sa famille
regroupe des verres a base de silice. Sa structure vitreuse se présente sous la forme
d’un empilement désordonné de tétraedres SiO, reliés les uns aux autres par leurs
sommets (fig.1.3), toutes les liaisons interatomiques étant covalentes.

Les verres sodo-calciques sont utilisés pour la fabrication de bouteille, de flacon et
de vitrage industriel.

Figure 1.3 : (a) Deux tétraédres de silice reliés par un méme atome d’oxygene.
(b) Structure de la silice amorphe : empilement désordonné de
tétraedres de silice [20].

1.1.4.2 Verre flotté (Float glass)

a/ Sa composition

Le verre flotté a été inventée en 1952 par Pilkington [21]. Il est composé a 70 % de
sable et plus précisément de la silice (vitrifiant), et d’un certain nombre d’¢léments
modificateurs : 20 % de soude Na,O permettant ainsi de diminuer la température de
fusion (fondant), et 10 % de chaux CaO qui rend le verre plus résistant
(solidification).

b/ Procédé de fabrication du verre flotté

Le procéde de fabrication permet de produire un verre flotté avec un excellent état de
surface sans passer par les étapes de rodage et polissage. Au début, les composants
sont portés a la température de fusion de 1500 °C dans un four, puis apres deux
heures de cuisson le mélange est déversé en continu sur un bain d’étain en fusion a
environ 1050 °C. Le verre s’étale sur I’étain et forme un bandeau plus au moins fin,
les deux matériaux ne se mélangent pas, car le verre moins dense que 1’étain reste a
sa surface (comme I’huile reste a la surface de I’eau). A I’extrémité du bain d’étain, la
température du verre est retombée a environ 620 °C et le verre devient suffisamment
rigide pour étre entrainé par des rouleaux, ensuite le bandeau de verre passe dans un

10
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tunnel de refroidissement ou sa température va doucement redescendre jusqu’a
environ 50 °C (fig.1.4).

Four de fusion
Bain d'étain

.

" Four de recuit

ISOOy
1050 °C 5000 / Verre foat
500°C -

>

Figure 1.4 : Procédé de fabrication d’un verre flotté (Float glass) [21].

1.1.5 Types de verre
Avant de connaitre les propriétés du verre, il est indispensable de distinguer les
différents types de verres qui sont produits industriellement, parmi eux on cite :

a) Verre-glace :
Il s'agit du verre a vitres et du verre a miroirs obtenus par flottaison du verre fondu
sur un bain d’étain (Float glass).

b) Verre technique :
Sous ce nom on trouve les verres résistant a la chaleur et aux chocs : le verre trempég,
le verre pour ampoules ou pour vaisselle de laboratoire, le verre a bouteilles ainsi que
les verres pour écran d’ordinateur.

¢) Verre de lunette :
C'est un verre optique qui se présente sous forme de feuilles obtenues par étirage au-
dessus d'un bain de verre en fusion. L'épaisseur maximale obtenue est de 10 mm. Il
est utilisé a la fabrication de lentilles de faible épaisseur.

d) Verre optique : (Verre scientifique)
Il est généralement séparé en deux grandes familles : les crowns et les flints.
- Le crown : contient des oxydes de sodium et de calcium, il a un faible indice de
réfraction, et un nombre d’Abbe élevé supérieur a 50.
- Le flint : riche en oxyde de plomb, son indice de réfraction varie entre 1,5 et 2.
Il est reconnu par sa grande brillance. Cette derniére est due a une forte dispersion
suscitée par I’oxyde de plomb dans le mélange de base qui augmente la réfringence et
diminue le nombre d’Abbe. Le verre flint est dispersif par rapport au verre crown
[22].

11
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e) Verre céramique :

Le verre céramique ou la vitrocéramique Zerodur® de Schott, reconnu par un
coefficient de dilatation presque nul, une excellente homogéneité dans la matiere

et grande stabilité thermique et chimique. Le verre céramique (Zerodur®) est destiné a
la réalisation de grands miroirs astronomique et des plaques de cuisson.

1.2. Verre optique

1.2.1 Propriétés optiques

Les principales propriétés optiques du verre sont :

a) Indice de réfraction

L'indice de réfraction est la caractéristique la plus importante d'un materiau optique
utilise dans la fabrication d'éléments travaillant en transmission. L'indice de

réfraction n est défini par le rapport des vitesses de propagation de la lumiere dans le
vide et dans un milieu considéré [22].

c
n= - (1.1)
. v
Ou
c : La vitesse de la lumiére égale & 3.10° m.s™
v: La vitesse dans un matériau exprimée par méme unité
L’indice de l'air dans les conditions normales de pression et de température est de

1.0003 et I'indice du vide est égal a 1.

La figure 1.5 montre le diagramme d’Abbe, introduit par Schott en 1923, qui est une
révélation dans I’industrie du verre. Les types de verre sont donnés dans un systeme
de deux coordonnées, indiquant le nombre d’Abbe (V) sur I’axe x et I’indice de
réfraction (ng) sur I’axe y. L’axe x est en direction inversée avec les nombres
augmentant de la droite vers la gauche.

12
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Figure 1.5 : Schott Diagramme d’Abbe [22].

La dispersion chromatique s’explique par la variation de 1'indice de réfraction d’un
verre en fonction de la longueur d'onde A.

Figure 1.6 : Illustration d’une dispersion chromatique effectuée par un prisme

La dispersion des verres caractérisée par le coefficient de dispersion (nombre
d’Abbe) est définit par :

_ nD-1
nF—nC

d

(1.2)
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Avec :

np : Indice pour la raie jaune (Ab = 589,6 nm) du spectre d’émission du sodium ng et
nc : Respectivement les indices pour les raies bleue (AF = 486,1 nm) et rouge (Ac =

656,3 nm) du spectre de I’hydrogene (voir fig .1.7).

Il a été remarqué que plus le nombre d’Abbe Vd est grand, moins le verre est

dispersif [22].

%_on)gueur d'onde 400 450 500 550 600 650 700
nm
Fréquence (THz) 74985 666.2 599.6 545.1 499.7 461.2 428.3

uv jaune orange rolu_gle
Désignation h g F F =] d D He-Ne C' C
Désignation Longueur d'onde
(nm)
h 404.6561 Raie violette du mercure (Hg)
g 435.8343 Raie bleue du mercure (Hg)
F 479.9914 Raie bleue du cadmium (Cd)
F 486.1327 Raie bleue de I'hydrogéne (H)
e 546.0740 Raie verte du merure (Hg}
d 587.5618 Raie jaune de I'hélium (He)
D 589.2938 Centre des 2 raies jaunes du sodium (Na)
632.8000 Laser hélium-néon (He-Ne)
C' 643.8469 Raie rouge du cadmium (Cd)
C 656.2725 Raie rouge de I'hydrogéne (H)
r T706.5188 Raie rouge de I'hélium (He)

Figure 1.7 : Spectre visible et désignation des longueurs d’onde de référence
[22].

La figure 1.8 montre la variation de 1’indice de réfraction en fonction de la longueur

d’onde pour les principaux verres optiques [23].

14
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Figure 1.8 : Indice de réfraction en fonction de la longueur d'onde pour les
principaux verres optiques [23].

Le tableau ci-dessous montre I’indice de réfraction pour différentes fractions du verre

crown et verre flint.
Verres Indice de refraction n pour différentes radiations

Rouge A = 656 Jaune A =589 nm  Bleue A =486 nm

nm
Crown moyen 1,511 1,514 1,520
Flint moyen 1,555 1,558 1,568
Flint lourd 1,655 1,660 1,673

Tableau 1.1 : Quelques valeurs d’indices de réfractions pour des verres crowns
et flints

¢) Transmission

La transmittance d'un verre est la fraction du flux lumineux le traversant. Elle est
définie comme le rapport entre I’intensité de la lumiere émergente et celle de la
lumiére incidente. En notant Iy l'intensité incidente et | I'intensité transmise,

La transmittance exprimée en pourcentage, est donnée par la relation suivante :
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I
T = I_ (1.3)
La figure 1.9 illustre quelques verres qui ont des fenétres de transmission utilisées
dans des spectres difféerents. En effet, les verres a base de silice sont plus ou moins
transparents dans un spectre qui varie entre le proche ultraviolet et l'infrarouge
moyen, soit une transmission entre 300 et 5000 nm environ.

. Le fluorure de calcium est un monocristal a base de CaF,transparent, sa
transmission est bonne de I'UV dans le vide a I’infrarouge. Son excellente
transmission des UV est entre 150 et 9000 nm et ses propriétés non
biréfringentes en font un matériau idéal pour la transmission de I’UV a
courte longueur d'onde.

« Le crown borosilicate est la famille la plus connue, il est connu en optique
sous la référence BK7.11 est utilisé¢ pour le visible et I’infrarouge proche. Sa
grande homogénéité, sa faible porosité et sa facilité d’usinage en font un bon
matériau pour la transmission optique. Sa plage de transmission s’étend de
380 a 2100 nm.

« La silice fondue de classe UV est du dioxyde de silicium amorphe
synthétique extrémement pur. Ce verre de silice incolore non cristallin
présente a la fois un coefficient de dilatation tres faible, de bonnes qualites
optiques et une excellente transmission de 1’ultraviolet. Sa transmission et
son homogénéité sont meilleures que celles du quartz cristallin qui, comme
tout cristal, pose des problémes d’orientation et d’instabilité thermique. La
silice fondue est utilisée pour la transmission comme pour la réflexion, en
particulier lorsqu’un seuil de dommage laser €levé est nécessaire.

« Le fluorure de magnésium MgF, est un cristal biréfringent. Sa transmission
est bonne de 1'UV dans le vide a I’infrarouge. Sa bonne transmission des UV
jusqu’a 150 nm et son utilisation éprouvée en présence de fluor en font un
matériau idéal pour les lentilles.

« Le quartz cristallin est un monocristal biréfringent. Sa transmission est
bonne de 1'UV dans le vide a I’infrarouge proche. De par ses propriétés
biréfringentes, le cristal de quartz est tres utilisé pour les lames d’onde.

« Le Pyrex® est un verre borosilicate présentant un faible coefficient de

dilatation. Il est principalement utilisé pour les optiques non transmissives
comme les miroirs, car son homogénéité est faible et sa porosité élevée.
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« Le verre flint est un verre comme les autres oxydes , sa transmission est
située dans le spectre visible, allant de 200 nma 2,5 um, bordée dans
l'ultraviolet par leur énergie de gap importante variant selon le type de
métaux utilisés dans la composition du verre, et dans l'infrarouge par
I'absorption des phonons des groupes hydroxyles.
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d) Biréfringence
La fabrication d'un verre implique certainement la phase critique du refroidissement.
Des tensions internes peuvent alors apparaitre dans la masse et sont a l'origine de la
biréfringence du verre. Une attention particuliere doit étre apportée au choix du verre,
si les piéces optiques font partie d'un systéeme dans lequel la polarisation de la lumiere
joue un role essentiel.
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Les caractéristiques physiques et thermomécaniques des différents verres tels que :
les verres optiques, verres sodo-calciques et borosilicates et ainsi les vitrocéramiques
sont présentées dans le tableau suivant :

Différents types de verre

Caractéristiques
du verre

Indice de
réfraction

Nombre d’Abbe

Coefficient de
dilatation
(10-6/°C)

Conductivité
thermique
(W/m°C)

Capacité
thermique
(J/g°C)

Masse
volumique
(glem®)

Module de
Young(GPa)
Ténacité
(MPa.m"?)

Coefficient de
Poisson

Pyrex

1,474

66

3,25

1,13

0,75

2,23

60 - 66

0,4-09

0,22

Zerodur

1,542

56

0,01

1,46

0,82

2,53

80-92

08-17

0,24

BK7

1,52

64 - 66

7,1-83

1,09-1,11

086 - 0,88

2,51

77-82

0,75-0,9

0,20

SF2

1,647

33,85

8,4

0,73

0,5

3,86

55

04-06 0,74-081

0.26

Silice
fondue

1,458

67,8

0,52

1,38

0,75

2,2

73

Quartz
Cristallin

1,544

69,87

4-71

10,4

0,74

2,649

75,5-97

Sodo-
calcique

1,517

0,7-1,2

0,72-0,83

2,4-28

69 - 74

0,72-0,82

0,25

Tableau 1.2 : Caractéristiques de quelques verres minéraux [24,25].

1.2.2 Propriétés mécaniques
a) Masse volumique
La masse volumique est une propriété remarquable du verre. Elle est facile a mesurer
et utile pour les contréles de production, mais aide aussi a préciser le r6le joué par les
différents constituants dans les réseaux vitreux.
La masse volumique est exprimée par la relation suivante :

P:m/v

CaF;

1,434

94,96

18,85

9,71

0,85

3,18

75,8

0.28

MgF

1,378

106,2

13,7

21

1,02

3,17

138,5

(1.4)
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Avec :
m : La masse molaire
v : Le volume occupé par une mole

b) Coefficient de dilatation thermique

Comme tous les corps solides, les verres subissent des variations dimensionnelles
avec la température. La dilatation du verre optique BK7 par effet thermique suit une
loi de dilatation linéaire ou I'évolution de la longueur Al est proportionnelle a
I'évolution de la température AT :

Al= o AT (1.5)

On désigne le coefficient de proportionnalité o sous le nom de coefficient de
dilatation thermique.

c) Elasticité et coefficient de Poisson du verre

Il existe de nombreux verres, naturels ou artificiels, organiques (polymeres vitreux),
qui sont distingués par leurs compositions chimiques. Pour les verres inorganiques,
on peut citer les verres de chalcogénures, les verres oxyazotés, les verres
oxycarbones, les verres métalliques, les verres de silice.... etc.

Le verre de silice est parfaitement élastique, fragile et se rompt brutalement lorsqu’il
est soumis a une charge croissante.

Le module d’Young est la propriété mécanique la mieux connue pour le verre, avec la
température de transition vitreuse Tg : il s’agit d’un terme d’énergie volumique
moyenne. Tg est reliée a la densité volumique de liaisons atomiques, et augmente, par
exemple, quand la proportion de liaisons faibles diminue au profit de liaisons plus
fortes, avec I’ordre classique entre les énergies de liaison.

Le coefficient de Poisson v [26] correspond lui a la résistance relative du matériau a
un changement de volume par rapport a un changement de forme. Il est plus riche
d’information que E sur le réseau vitreux, mais il est peu connu et difficilement
mesurable avec précision. Pour conclure cette partie, il est a noter qu’il n’y a de pas
dépendance directe entre E et Tg, comme le montre la figure 1.10 : pour une méme
Tg, il existe plusieurs verres avec différents E [27].
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Figure 1.10 : Module d’Young par rapport a Tg pour différents verres
inorganiques a 293 K [27].

d) Résistance mécanique

Le verre est caracterisé par sa grande durete liée aux fortes liaisons atomiques du
réseau tridimensionnel de silice. L’absence de plasticité a grande échelle dans le verre
empéche toute adaptation du matériau aux efforts locaux. Par conséquent, il n’y a pas
d’arrangement moléculaire a la pointe des fissures. C’est pourquoi la résistance
mécanique est gouvernée en particulier par les défauts de surface. C’est 1’'une des
raisons qui fait que le verre est vulnérable aux agressions extérieures [28]

e) Dureté

La dureté des matériaux est définie comme €tant la résistance a la pénétration d’un
corps par un autre corps plus dur. Elle est comprise entre 6 et 7 sur I’échelle de Mohs
et vaut environ 5 a 6 GPa pour les verres sodo-calciques [29]. Il existe plusieurs
méthodes pour déterminer la dureté par pénétration des matériaux fragiles. Parmi eux
on cite: Berkovitch, Vickers, Rockwell ou Knoop.
La dureté est exprimee par la relation suivante :

HV =P/ (1.6)

Avec :
P : La charge appliquée en Newton
S : La surface de 1’empreinte en mm®.
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La figure 1.11 montre le principe d’indentation Vickers utilisée en pyramide a
base carrée d’un angle au sommet entre les faces égale 136°.

F

Pointe
pyramidale

Figure 1.11 : Principe d’indentation Vickers [30].

1.3. Verres céramiques

1.3.1 Introduction

Les vitrocéramiques constituent actuellement une classe de matériau a part entiére
dans la famille des matériaux composites. Un matériau composite est composé d'au
moins deux constituants dont les qualités respectives se complétent pour former un
matériau aux performances améliorées. Dans une vitrocéramique, les particules
cristallisées sont dispersées dans une phase vitreuse amorphe. Leurs tailles peuvent
varier de 10 a 100 um, et la fraction volumique cristallisée de quelques % a plus de
90% du volume total.

Toutes les propriétés d’une vitrocéramique pourront étre modifiées en fonction des
procedés et matériaux utilisés et selon les applications désireées.

La technologie des vitrocéramiques présente plusieurs avantages sur celle des
céramiques conventionnelles (préparées a partir de poudres) tels que 1’obtention de
matériaux a porosité quasi-nulle, la formation de fagon reproductible de
microstructures uniformes ou encore une mise en forme facilitée.

Aprés un bref historique, nous présenterons une définition et les différentes méthodes
d’obtention d’une vitrocéramique, puis nous décrirons les différentes propriétés que
peuvent présenter ces matériaux ainsi que leurs domaines d’utilisation.
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1.3.2 Historique

En 1739, le chimiste francais Réaumur, transforma le verre sodo-calcique (verre a
bouteille) en céramique poly cristalline grace a un recuit de plusieurs jours [31]; pour
la premiere fois €tait obtenue une céramique a partir d’un verre. En 1954, Stanley D.
Stookey, chercheur chez Corning glass, travaillait sur le Fotoform®, un verre
photosensible usinable a 1’acide; un jour, lors d’un traitement thermique d’une plaque
de ce verre, le régulateur du four tomba en panne et 1’échantillon subit alors une
température de 900°C au lieu de 700°C. Stookey observa que non seulement le verre
n’était pas ramolli, mais qu’il était devenu opaque. En le sortant du four, le verre
s’échappa des pinces et tomba au sol sans se briser, dans un bruit métallique. Il
expliqua alors ce phénomeéne par la formation de cristaux au coefficient de dilatation
quasiment nul au sein de la plaque de verre, améliorant le comportement du matériau
a la chaleur, mais aussi augmentant sa durete, sa résistance mécanique et sa resistivité
électrique. Il a ainsi trouve, occasionnellement, la premiére vitrocéramique [32,33].
Les verres photosensibles sur lesquels travaillait Stookey appartiennent au systeme
Si0,-Li,0-Al,O; et contenaient des particules précipitées d’argent, d’or ou de cuivre
qui jouérent alors le role de centres de nucléation. Peu apres était commercialisée la
premiere vitrocéramique: Fotoceram®. Les recherches qui suivirent cette découverte
mirent a jour d’autres nucléants plus efficaces que les colloides métalliques : 1’oxyde
de titane TiOyet I’oxyde de zirconium ZrO, en particulier.

A la méme époque, Corning développa la vitrocéramique Pyroceram® pour des
applications militaires. Egalement a base d’aluminosilicates de lithium, elle
présentait, en plus d’un tres faible coefficient de dilatation et d’une forte résistance a
la corrosion, une transparence aux ondes radar. Elle était ainsi utilisée pour les
raddmes des missiles.

Plusieurs vitroceramiques avec differentes proprietés mécaniques, thermiques et
électriques furent alors développées a partir de la Pyroceram®.

En 1959, une d’entre elles fut commercialisée sous le nom Corningware® et de
nouveaux ustensiles de cuisine (plats, casseroles...) pouvant passer du refrigérateur
au four commencerent a équiper les cuisines des foyers. De plus leur transparence
aux micro-ondes (proches des ondes radar dans le spectre electromagnétique) leur
conférait une grande versatilité¢ d’utilisation.

Plus tard, Stookey observa que la céramisation pouvait se produire sans que le verre
ne devienne opaque. Les vitrocéramiques Visionware® (transparentes) firent alors
leur apparition sur le marché (casseroles, plaques de cuisson...) quelque temps apres
les Corningware® (opaques).

En 1968, Schott commercialisa une vitrocéramique aujourd’hui trés répandue : le
Zerodur® avec un coefficient de dilatation thermique presque nul. Cette
vitrocéramique est notamment utilisée pour les miroirs astronomiques : de grandes
pieces peuvent étre obtenues (fig.1.12) et les aberrations optiques dues a la
déformation du miroir lors des changements de température sont eliminees.
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Aujourd’hui, elle est également communément utilisée pour les gyroscopes lasers
équipant les avions.

De nombreux travaux de recherches suivirent ces premiéres découvertes et on
retrouve aujourd’hui les vitrocéramiques dans de nombreuses applications : plaques
de cuisson, plats/casseroles pour la cuisine, vitres de cheminées, de fours ou de fours
micro-ondes, portes anti-feu, composants pour I’électronique, ou bien encore
implants et prothéses en médecine et odontologie, etc....

Les vitrocéramiques sont également utilisées dans les domaines de recherche
industrielle, de 1’aéronautique, et de la construction [35-37].

Figure 1.12: Illustration des applications des verres céramiques :
(a) plaques de cuisson, (b) prothese dentaire, (¢) moule de cuisson au four, (d)
disque en Zérodur® de Schott de 175 mm de diametre [34-36].

a5

1.3.3 Définition

La vitrocéramique qui est un matériau intermédiaire entre le verre et le cristal, est
obtenue par cristallisation contr6lée du verre.

Le verre est en fait soumis a des traitements thermiques qui provoquent la nucléation
et la croissance d’une ou plusieurs phases cristallines au sein de la matrice vitreuse.
Selon le traitement thermique appliqué, la matrice vitreuse est partiellement ou
totalement convertie en un matériau poly cristallin biphase.

Il est relativement important de contrdler la cristallisation (contrdle de la nucléation
et de la croissance des phases cristallines) en vue d’obtenir des vitrocéramiques
transparentes non poreuses [37]. ldéalement, ces vitrocéramiques transparentes
contiennent des nanoparticules cristallisées de taille comprise entre 0,02et 1 um,
réparties de facon homogene dans tout le volume de la matrice vitreuse [38]. Une
vitrocéramique transparente, réalisée ainsi, peut présenter une transmission quasiment
identique a celle du verre et possede des propriétés thermomécaniques relativement
intéressantes telles qu'une faible dilatation thermique ou une forte dureté, qui rendent
alors la vitrocéramique résistante aux chocs thermiques ou mécaniques.

1.3.4 Procédé de synthése d’une vitrocéramique

Les vitrocéramiques peuvent étre préparées suivant deux méthodes : par
dévitrification contrdlée des verres et par chimie douce.
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1.3.4.1 La dévitrification

La dévitrification du verre est un procédé utilisé pour synthétiser des
vitrocéramiques, cette méthode est la plus répandue (fig.1.13). La premiére étape
consiste a synthétiser un verre par fusion de poudres poly cristallines et trempe
rapide. Ce verre est ensuite particllement dévitrifié, ¢’est-a-dire que certains de ses
composé€s cristallisent et que le reste du matériau reste a 1’état amorphe. Cette
dévitrification conduit a la formation d’une vitrocéramique. Le verre peut étre
partiellement devitrifié, soit par traitement thermique, soit par irradiation avec un
laser pulsé femto seconde [39,40], soit par I'utilisation conjointe d’un laser UV et
d’un traitement thermique [41]. La méthode la plus courante et la plus souvent
utilisée, est la dévitrification par traitement thermique, mais la dévitrification par
irradiation, apparue trés récemment, est de plus en plus étudiée car elle permet de
dévitrifier localement un verre pour créer, par exemple, des guides d’onde canaux
dans un verre massif.

i l Coulée | Dvitrification
loo's e I

Verre transparent Verre céramique

Poudre en fusion

Figure 1.13: Schéma du procédé de synthése d’une vitrocéramique [42]

La cristallisation d'un verre céramique s’effectue par deux processus distincts:
1. Processus de nucléation / croissance
2. Processus de déecomposition spinodale

1.3.4.1.1 Nucléation et croissance cristalline

Ce processus est le plus fréquemment rencontré dans les verres, il est constitué de
deux étapes :

Nucléation

La dévitrification du verre s’explique par la formation de germes, encore appelés
nuclei. En premier étape, le verre est amené, a une vitesse assez lente de 2 a 5°C/min,
a la température de nucléation T, choisie et y est maintenu pendant un temps
déterminé plus ou moins long selon la difficulté a faire germer les cristaux dans le
verre considére. La temperature de nucléation optimale se trouve généralement autour
de la température de transition vitreuse Tg (fig.1.14). La nucléation est homogéne
lorsqu’elle se produit de manicre aléatoire dans le matériau. Elle est dite hétérogene
lorsqu’elle a lieu a partir de la surface ou autour de centres de nucléation tels que les
impuretés. De plus, des études thermodynamiques ont montré que 1’énergie minimale
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a fournir au systéeme pour que la germination ait lieu est plus importante dans le cas
d’une nucléation homogene [43].

b) Croissance

Dans cette étape, la température est augmentée avec la méme vitesse que
précédemment, jusqu’a la température optimum de croissance T,. Celle-ci correspond
au grossissement des cristaux sans déformation du matériau. Elle est généralement

située dans une gamme comprise entre la température de cristallisation de la phase
considérée et de 20 a 50°C en dessous de la température de transformation de la

phase cristalline. Le maintien a cette température doit étre relativement court par
rapport au temps de nucléation si 1’on souhaite réaliser une vitrocéramique
transparente, I’objectif étant d’obtenir un trés grand nombre de particules cristallisées
de petite taille [43-45].
Enfin, le verre peut étre plus ou moins rapidement refroidi, selon sa résistance au
choc thermique, jusqu’a la température ambiante.
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Figure 1.14: Traitement thermique typique nécessaire a 1’élaboration de

vitrocéramiques (paliers de nucléation et de croissance) [43,45].

Figure 1.15: Morphologie d’une vitrocéramique issue d’une céramisation par
nucléation et par croissance [44].
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En résumé, D’élaboration d’une vitrocéramique passe par la détermination des
températures et des temps de nucléation et de croissance, mais également par la
détermination des vitesses de montée et de descente en température.

En conséquence, les auteurs Ray et Day [46-47] se sont penchés depuis plusieurs
années sur la nucléation et la croissance cristalline au sein des verres silicatés. Ils ont
élaboré une méthode par ATD (Analyse Thermique Différentielle) afin de déterminer
par le calcul les courbes typiques de vitesses de nucléation et de croissance des
cristaux.

La figure 1.16 montre que les vitesses de nucléation et de croissance sont fonction de
la température.

Croissance

Nucléation

Vitesse (u.a)

T tw Te.te Te mpéra;u re (°C)
Figure 1.16 : Schéma de procédure expérimentale donné par ATD : traitement
thermique de nucléation a une température Ty pour un temps ty suivi d’un
traitement thermique de croissance a une température Tg pour un temps tg [49].

1.3.4.1.2 Dévitrification spinodale

La devitrification des verres peut également se faire par décomposition spinodale
[44,45]. Pour minimiser son energie, le verre modifie 1égerement et continiment sa
composition jusqu’a se séparer en deux phases distinctes. Puis, apres la séparation de
phase, il y a cristallisation spontanée de 1’une des deux phases.

La partie cristallisée représente généralement plus de 70 % du volume total du
materiau. Elle a genéralement une forme dendritique et les cristallites sont
interconnectées [50]. Les deux processus de dévitrification d’un verre sont bien
distincts et conduisent a des vitrocéramiques de morphologie différente

La figure 1.17 illustre la morphologie d’une vitrocéramique résultant d’un processus
de nucléation/croissance (a gauche) et d’une décomposition spinodale (a droite).

CO correspond a la composition du verre initial, C1 a celle de la phase vitreuse apres
dévitrification et C2 a celle des cristallites.
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Figure 1.17: La morphologie d’une vitrocéramique résultant d’un processus de
nucléation/croissance (a) et d’une décomposition spinodale (b) [42].

1.3.4.2 Synthese par chimie douce

La technique sol-gel est un procedé permettant la synthese de verres et de verres
céramiques. Ce procédé s’effectue dans des conditions dites de chimie douce, a des
températures nettement plus basses que celles des voies classiques de synthése. Il est
principalement utilis€é pour des applications telles que 1’¢laboration de matériaux
poreux ou encore pour les dépdts de couches minces.

Ce procédé fait appel a des précurseurs moléculaires en solution (essentiellement des
alcoxydes metalliques). Ces derniers sont polymérisés en deux étapes : une réaction
d’hydrolyse dans un premier temps, conduisant a une solution appelée sol, puis une
réaction de condensation conduisant a la formation d’un gel. Selon le mode de
séchage, la transition sol-gel peut donner des poudres, des matériaux denses, des
aérogels, des fibres ou des couches minces.

Dans le cas d’une vitrocéramique, la technique consiste a recuire le gel obtenu pour
en céramisant une partie [51-53]. Cette methode de synthése présente quelques
avantages par rapport a la synthése et dévitrification d’un verre :

- Températures de synthese plus basses (pas de fusion des éléments)

- Mise en forme des vitrocéramiques : réalisation de couches minces pour former des
guides d’ondes notamment [54].

1.3.5 Propriétés des vitrocéramiques

D’apres I’histoire citée précédemment sur les céramiques, de nombreux chercheurs
ont découverts ce matériau qui, utilisé dans divers applications, posséde une
excellente propriété mécanique, résiste a la corrosion et au choc thermique, etc...

Le principal intérét des vitrocéramiques réside dans ’association des avantages du
verre (procédés d’¢élaboration et de formage de type verrier, absence de porosité...)
avec ceux des céramiques (propriétés des materiaux cristallisés supérieures a celles
du verre) et dans leurs diverses propriétes.
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1.3.5.1 Propriétés mécaniques des vitrocéramiques

Les verres sont des matériaux fragiles, dans lesquels les fissures se propagent
rapidement. La présence de cristallites dans une matrice vitreuse augmente la
résistance mécanique de cette matrice et diminue sa fragilité en arrétant le front de
fissure de se propager, ou du moins en ralentissant la propagation des fissures
(fig.1.18) [5,55]. Les vitrocéramiques ont donc de meilleures propriétés mécaniques
que les verres et leurs porosités sont nulles.

Des vitrocéramiques a base d’oxyde SiO,, Al,O3, CaO, ZrO, et TiO, sont etudiées
pour le stockage de déchets radioactifs, grace a leur bonne résistance mécanique [56].
Ces vitrocéramiques ont une phase cristallisee de composition CaZrTi,O,
(zirconolite), qui incorpore trés bien certains ions radioactifs tels que les actinides
mineurs (Np, Am, Cm). Outre, I’ame¢lioration des propriétés mécaniques des
vitrocéramiques par rapport aux verres, le second avantage de ce type de
vitrocéramique est qu’elle offre une double barricre de confinement aux
radionucléeides. En effet, ces radionucléides, incorporés dans les cristallites, sont
confinés par la phase cristalline d’accueil et par le verre résiduel.

JF

Cristaux bloquant
la propagation de la fissure

Fissure progressant
dans la matrice vitreuse

A A

Figure 1.18 : Illustration de renforcement de la céramique par I’incorporation de
particules cristallines dans une matrice vitreuse [5,55].

1.3.5.2 Propriétés thermomécaniques des vitrocéramiques

Le verre présente un coefficient linéaire de dilatation thermique. Si on considere une
variation de 1°C, I’allongement par unité de longueur du verre sodo-calcique varie
entre 6 et 9.10°%K, contre seulement 2,8.10°/K pour le verre borosilicate et
quasiment nul pour le verre céramique et 3,25.10°/K pour le Pyrex et 4.10°/K pour
un verre de quartz (fig.1.19).
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Figure 1.19 : lllustration de dilatations thermiques des principaux verres [57]

En effet, lorsqu’un matériau possede une forte dilatation thermique, il n’est pas
chauffé de maniere homogene. Sa partie chaude se dilate et exerce une pression sur
les parties restees a plus basse température. Si la pression est trop élevee, le matériau
se rompt. Dans le cas d’une vitrocéramique a faible dilatation thermique, aucune
contrainte ne s’exerce sur le matériau : les vitrocéramiques ont de meilleures
propriétés thermomécaniques que les verres.

01/ Des vitrocéramiques a base d’oxyde de silice et d’alumine sont utilisées pour la
fabrication de piéces amenées a subir des chocs thermiques (plats de cuisson,
protection contre 1’incendie...).

02/ Les vitrocéramiques composé d’Al,O3; SiO,, Li,O et MgO sont des matériaux
adéquats pour le chauffage puisque, en plus de leur bonne résistance thermique, elles
transmettent jusqu’a 90% du rayonnement infra-rouge. Elles entrent dans la
fabrication de plaques de cuisson et de fours.

Des vitrocéramiques sont également utilisees comme miroir dans des télescopes. Leur
coefficient de dilatation thermique étant quasiment nul, les aberrations optiques dues
a la deformation du miroir lors des changements de température sont éliminées [51].

1.3.5.3 Propriétés optiques des vitrocéramiques

L’une des principales propriétés définissant les vitrocéramiques est sa transparence

dans le visible. Selon la taille de leurs cristaux, les vitrocéramiques peuvent étre

divisées en deux groupes :

a) Les vitrocéramiques contenant des cristaux plus petits que les longueurs d’onde du
visible. Dans ce cas, la théorie de la diffusion Rayleigh peut étre utilisée pour
expliquer la diffusion de la lumiére. Cette théorie est exprimée par la relation
suivante [58] :
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Avec

| : Intensité du faisceau de lumiére diffusée,

I, - Intensité du faisceau de lumiere incidente,

r . Rayon des cristallites

m : Rapport entre 1’indice de réfraction de la particule et celui du milieu environnant.

0: Angle de diffusion

L : Distance entre deux particules diffusantes (de rayon r).

D’apres la relation (1.7), ’'une des deux conditions suivantes doit étre vérifiée pour

obtenir une diffusion négligeable :

m ~ 1 : le rapport d’indice de réfraction entre le verre et la phase cristallisée doit étre

proche de 1 (indice du cristal et du verre tres voisins).

I1 est également nécessaire que le matériau soit isotrope optiquement (c’est-a-dire pas
de réfringence) et ne présente aucune fluctuation d’indice ;

ré . . \ . . . . .
IV 1 : pour obtenir la transparence, le diametre des cristallites des vitrocéramiques

doit étre inférieur a un dixieme de la longueur d’onde minimale du spectre (< 40 nm
pour la transparence dans le visible) si la différence des indices de réfraction entre les
cristaux et le verre est inférieure a 0,3 [42].

b) Les vitrocéramiques contenant des cristaux de taille égale ou supérieure aux
longueurs d’onde du visible. Dans ce cas, la théorie Rayleigh n’est pas applicable et
c’est la théorie de Mie qui permet de décrire la diffusion [59,60]. Comme dans le cas
précédent, les facteurs influencant la transparence sont la taille des cristaux et le
rapport des indices de réfraction du verre et des cristaux [17].

En général ce type de vitrocéramiques n’est pas transparent dans le visible puisque la
taille des cristaux est égale ou supéricure aux longueurs d’onde de la lumiére.
Cependant, quelques rares vitrocéramiques transparentes de ce type sont rapportées
dans la littérature comme par exemple les vitrocéramiques de Nay.ox-Cayy [SisO1s]
(5-7um) [35].

La transparence dans ce cas est expliquée par la faible différence entre 1’indice de
réfraction du verre et celui des cristaux et par la basse biréfringence de ces derniers.

Il faut noter qu’il existe également des vitrocéramiques transparentes dans d’autres
domaines spectraux, notamment dans 1’infrarouge avec des applications intéressantes
dans le domaine des systémes a vision nocturne [61,62].

Une comparaison entre les monocristaux, les verres et les vitrocéramiques
transparentes est illustrée dans le tableau ci-dessous qui, montre certains avantages

et inconvenients de ces matériaux :
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Facilité de la synthese

Co0t de la synthése

Taille et mise en forme des matériaux
Taille et homogénéité de dopage

Propriétés optiques

Tableau 1.3 : Comparaison entre les propriétés des monocristaux, des verres et

monocristaux  verres

++

++

++

++

++

des vitrocéramiques, (+) un avantage et (-) un inconvénient.

céramiques
++
+
++
++

de + a +++

En particulier, les vitrocéramiques transparentes sont caractérisées par une synthése
relativement aisée (comparée aux monocristaux), qui est basée essentiellement sur
des procédés verriers et qui permet la réalisation de vitrocéramiques a un co(t peu

¢levé comparé a celui d’un monocristal.
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1.4. Conclusion

Une histoire d’un état d’avancement des recherches sur les verres a été dressée tout
au long de ce chapitre. En particulier, 1’étude a été faite sur les verres et les verres
céramiques (vitrocéramiques). lls different en fonction de leurs procédés
d’¢laboration et possedent différentes propriétés et domaines d’application.
Néanmoins, le verre céramique est un matériau qui présente de nombreux avantages,
il est utilisé aussi bien comme support de grand miroir pour télescopes comme
composant mécanique. Le principal avantage du verre céramique par rapport aux
autres verres optiques vient du fait que le matériau peut étre produit en trés grandes
dimensions et a un coefficient de dilatation thermique presque nul.
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2.1. Introduction

Un materiau réalisé ayant une surface transparente et suffisamment polie inclut
aujourd’hui un grand nombre de procédés de fabrication adaptés aux composants
optiques et basés sur différents parametres tels que : les équipements utilisés, la
qualité de surface recherchée, la nature du matériau utilisé, les colts et les délais de
fabrication [1]. Chaque procédé posséde ses propres limites, en particulier sur les
matériaux a travailler, en termes de précisions rendues sur la forme finale, sur la
rugosité de surface et sur la correction des défauts profonds localisés.

Apreés I’opération de trongonnage, les composants optiques sont réalisés par les trois
procédés de surfacage: ébauchages, rodage et polissage. Ces derniers incluent une
interaction entre les propriétés mecano-chimique du matériau et la qualité de la
surface optique réalisée, les endommagements sub-superficiels, les tensions
résiduelles de surface, et le taux d’enlévement de la maticre [2].

En particulier, le rodage et/ou le polissage se fait par des passes successives, a 1’aide
des grains abrasifs de plus en plus fins, afin d’atteindre de fagcon progressive une
planéité et des criteres de rugosité de I’ordre de quelques dizaines ou centaines de
nanometres [3].

2.2. Ebauchage

L’¢bauchage est une étape d’usinage mécanique, il permet d’obtenir la forme globale
souhaitée a la surface de la pi¢ce, avec une rugosité moyenne de I’ordre du
micromeétre. Cette étape est réalisée par une meule diamantée a abrasifs liés, qui
présente un taux d’enlévement de matiére important, mais qui génére de nombreux
defauts de hautes fréquences, et en plus des Sub-Surface endommagée (SSD)
inhérents a la fissuration du verre.

A cette étape, il est admis que ’abrasion est principalement d’origine mécanique (pas
d’effet chimique) [4]. Les particules rayent et indentent la surface [5, 6], créant ainsi
des fissures coniques, radiales et latérales (fig.2.1).

o ®

| | IIJ | | |

Lo — et | —e — et | — —

Fissuartion conique Fissuration radiale Fissuration latérale

Figure 2.1 : Création de fissures dans le verre par indentation
durant I’ébauchage [7].
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Les fissures latérales sont responsables de 1’enlévement de matiére alors que les
fissures radiales générent des défauts de sous-surfaces, aussi appelés SSD (Sub-
Surface Damages). Ces défauts sont incompatibles avec une utilisation en
lithographie (dispersion et perte de transmission de lumiere) et doivent donc étre
retirés dans les étapes de surfacage suivantes. La profondeur des défauts génerés
déterminant I’épaisseur minimale a enlever par la suite, de nombreuses recherches
s’intéressent a 1’estimation de la profondeur des SSD, notamment dans le domaine
des lasers de puissance ou les SSD sont une cause d’endommagement des optiques
[8-11].

La figure 2.2 montre le principe de 1’ébauchage. L’outil diamanté et le composant
optigue sont montés chacun sur une broche. La broche porte outil tourne a une grande
vitesse. Les axes des deux broches sont situés dans un méme plan, ils forment entre
eux un angle. L’ébauchage réalise des dioptres sphériques ou plans avec une certaine
épaisseur.

Verre —» 7

7

Table porte-échantillon

Figure 2.2 : Principe de meulage du verre [1].

2.3. Procéde de rodage

2.3.1 Rodage par des abrasions libres

Le rodage par des grains abrasifs libres utilise des poudres mélangées avec de I’eau
pour former I’agent de polissoir. L opération est réalisée sur un rodoir en acier ou en
bronze [4, 12,13]. Durant le contact, ce processus conduit a des fissurations locales de
la couche superficielle du matériau avec un petit enlevement de copeaux [14]. Le
rodage par des grains abrasifs liés permet d’utiliser des outils métalliques plans ou
sphériques, dont la surface utile contient des grains abrasifs, tandis que 1’eau utilisée
sert a refroidir ’outil, dégager les débris et aider la circulation des particules entre
I’échantillon et I’outil.
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La figure 2.3 décrit schématiquement 1’opération de rodage du verre par des grains
abrasifs libres. La solution abrasive se situe a I’interface entre la piéce et ’outil en
bronze, fonte, laiton ou céramique. Une pression est exercée sur la piece afin
d’assurer des contacts multiples entre les particules abrasives et 1’outil. Un
mouvement relatif entre la piéce et I’outil permet de déplacer ces contacts au cours du
processus d’abrasion et d’assurer un enlévement de matiere homogene.

....................... Outil

Particule abrasif
Solution aqueuse

Piéce a roder

Figure 2.3 : Schéma représentant le rodage du verre par des particules
abrasives libres.

2.3.2 Rodage par des grains abrasifs libres et liés

En étudiant 1’état de surface d’un dioptre en verre, Rupp [15] a montré que ce
processus est compligué comparé a celui qui utilise un abrasif libre. Le rodage par
abrasifs liés est un processus pendant lequel 1’orientation des grains abrasifs vers la
surface de 1’échantillon est constante. Si 1’outil est neuf, les grains pénetrent
profondément dans le verre et produisent de petites ecailles et des félures.

Des composants optiques de haute précision ont été obtenus par ces methodes. A
titre d’exemple, des surfaces sphériques convexes et concaves ont été fabriquées a
I'université de Rochester (New York USA) avec un rayon de courbure de 5 mm a
I’infini et des diametres de travail de 10 a 150 mm ; aprés moins de 5 minutes de
micro-rodage, la surface spéculée résultante avait une rugosité quadratique (RQ)
inférieure @ 20 nm [16-21]. Les taux d’enlévement de matiére typiques sont de 6 a
10pm/min pour une taille des abrasifs en diamant de 2 a 4 pum.

La figure 2.4 montre le principe de rodage par abrasif libres et liés. Une charge fixe
est appliquée a un rodoir qui tourne en sen inverse par rapport au composant optique.
La suspension est alimentée de facon continue.

Les particules abrasives indentent ou entaillent la surface du verre optique, en
induisant des fissures latérales permettant I’enlévement de la matiére et des fissures
radiales ou médianes qui peuvent étre identifiées avec les couches sub-superficielles
endommageées [13, 21].
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Porte-échantillon

:r.-
g =P . S
. ——
v— .l - Eau de
I’ ‘ ~— 1 : . oidissement
Suspenst n e ]
(eau +abrasive) T I—— ! - Pastilles
Echantillon !

Rodoir (porte-pastille)

Figure 2.4 : Principe de rodage par des grains abrasifs libres et liés [22].

2.3.3 Facteurs influencant le procédé de rodage
La quantité de copaux enlevée par unité de temps et la rugosité de surface sont
influencées par plusieurs facteurs représentés par 1’organigramme suivant (Fig. 2.5) :

Echanhllon o L Emironnement
.. -Température
-Type du matériau perat
Propriétés du matériau g
-Etat de surface :
Rodags do vems optique
4{ Rodoir
Agzent derodage
o ‘ y - Type de rodoir
- Forme, dureté et dimension Machine - Vitesse de rotation du rodoir
des grains.
- Type des grains
- Température et concentration -Pression de la charge
- PHde la suspension -Vitesse de rotation de la piéce
-Temps de rodage

Figure 2.5 : Les facteurs influencant le procédé de rodage [23].

2.3.4 Mécanisme d’enlévement de la matiére en rodage

a) Mode d’enlévement de la matiére

Il constitue 1’'un des objectifs les plus recherchés dans les différents travaux liés a ce
processus. En 1892, Lord Rayleigh [24] a visualise des fissures profondes sous la
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surface rodée. Il a remarqué que les abrasifs libres du type corindon ne coupent pas le
verre durant le rodage, mais créent des tensions locales de cisaillement dans le verre
qui produisent des éclats. Il a montré aussi que la masse de la matiere éliminée par
rodage est directement proportionnelle a la charge et a la vitesse relative entre le
verre et 1’outil.

En 1974, Weise [25] décrit un modé¢le physique pour prédire 1’usure moyenne par des
abrasifs libres. Preston [26] a montré que les grains abrasifs étudiés durant le rodage
peuvent avoir une action, soit en roulant sur eux-mémes, soit en se translatant apres
avoir été fixés sur I’outil. Dans ces deux cas, les traces n’ont pas le méme aspect.
Pour un grain en translation, la concavité de ces fractures est dirigée vers le point
d’ou vient le grain. Pour un grain non roulant, le sens de la concavité est inverse.
Chaque grain produit des fractures plus ou moins profondes, et c’est 1’association de
plusieurs d’entre elles qui, provoquent I’enlévement d’un petit fragment de la
matiére, ou la formation d’une écaille.

La compréhension du mode d’enlévement de matiere, appelé communément [’usure
abrasive présente un intérét primordial a nos jours. En effet, ce phénomene est
étroitement lié a tous les éléments du processus (grains abrasifs, échantillon,..) et aux
parameétres technologiques de 1’opération (pression de rodage, pH de la solution....).
Meng et al. [27,28] ont recensé les études effectuées dans ce domaine et proposé
plusieurs modeles pour décrire ce phénomene d’abrasion.

b) Usure abrasive

L’usure par abrasion provoque un glissement de la surface d’un corps par rapport a la
surface d’un autre corps. En appliquant une force normale entre ces deux corps, les
agents abrasifs peuvent €tre, soit des aspérités de I’autre corps, soit des particules plus
ou moins libres engendrées par I’'un des deux corps aux deux I’indentent et enlévent
des particules en se déplacant [29].

L’usure abrasive est un phénomene qui représente I’endommagement des surfaces
par des aspérités ou des particules dures. Il est prépondérant lors de I’enlévement de
la matiére pour les matériaux fragiles [30].

Les agents d’abrasion peuvent étre de diverses natures, qui sont liés ou non a 1’un des
deux corps. On distinguera deux types d’abrasion [31] :

01/ Abrasion a deux corps :

Si les particules dures constituent des abrasifs fixes a la surface du corps antagoniste
et qu’elles se déplacent a la surface du corps étudié sans rouler, on parlera d’abrasion
a deux corps (fig.2.6.a).

02/ Abrasion a trois corps :

La figure (2.6.b) montre 1’usure abrasive a trois corps. Les particules sont
indépendantes des deux surfaces en mouvement relatif et qu’elles sont libres
d’indenter ces deux surfaces animées de deux mouvements : mouvement de
translation et mouvement de rotation.
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(a) Surface dure (b)

Surface douce

A
A_ - Abrasif dur / \ e
——

Surface dure Surface douce

Figure 2.6: Illustrations des phénoménes d’usure abrasifs [31].
(a) Usure abrasive a deux corps et (b) Usure abrasive a trois corps

La forme des particules abrasives est également trés importante parce que les
particules anguleuses produisent une usure plus sévere que celles qui sont rondes.

Le taux d’usure peut varier fortement en fonction de la grosseur des grains. Lorsque
les grains d’abrasifs moyens sont utilisés, les valeurs obtenues du taux d’usure sont
élevées. Alors que le cas contraire est obtenu si des abrasifs ultrafins sont employés
[31,32].

03/ Rodage : Indentation de large échelle

Le rodage par abrasifs libres est un processus d’usure a trois corps dans lequel une
charge fixe est appliquée au rodoir qui presse la solution abrasive contre la surface de
I[échantillon & usiner. Ce processus peut étre présenté comme une_indentation de
large échelle induit par un pénétrateur pointu appliqué sur la surface du verre.

La figure 2.7 montre les morphologies du cratére de la sub-surface présentée par Wan
[33], les morphologies des fissures de la sub-surface du verre rodé présentent deux
types de fissures (fissures latérales et médianes) (fig. 2.7. a), qui ménent au
déplacement de la matiere et a la sub-surface endommagée; et une fissure médiane
(fig. 2.7. b).

Figure 2.7: Morphologies du cratére de la sub-surface
(a) fissures latérales et medianes et (b) fissure médiane [33].
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Durant le rodage Buijs et al. [6] ont montré que le comportement des abrasifs peut se
situer entre deux extrémes : soit les abrasives sont completement enfoncées dans le
rodoir qui se comportent comme des abrasives liées, soit elles roulent entre la surface
de DI’échantillon et le rodoir. Les contributions relatives de ces deux conditions
rendent I’enlévement de la matiére dépendant de la dimension et de la forme des
particules abrasives, ainsi que de la dureté relative du rodoir et de 1’échantillon
(fig.2.8).

Abrasif Abrasif
iImbibés roulant

Rodoir
: Mpcro coupe - Microfissures
- Micro labourage - Microfatigue

Cd

Eenantlian
*Intéractions chimiques

Figure 2.8 : Mécanisme d’enlevement de matiere en rodage [34]

La figure 2.9 montre I’action des grains abrasifs durant les processus de fabrication
du verre, qui produit les caractéristiques de la surface structurée.

La surface endommagée est rugueuse avec des dimensions du P-V (Peak to valley) de
I’ordre de la dizaine de um. Sous la surface se trouve une couche contenant des
microfissures qui s’étend dans la masse a des profondeurs de 1’ordre de 10-100 pm.
L’ampleur de la rugosité de surface et la sub-surface endommagée ne dépend pas
seulement des propriétés du verre mais aussi des paramétres du processus de
fabrication.

oy Surface endommagée
h I ’."‘V-.\_-‘--.\/"‘x_lnx—)’,_.“,__\___\_
___________ ’ Outl] F [~ g "

4 . S ——— Fissures
g A_g’_ Sgl?;gif Subsurface endommagée
Vi SSD
T Verre
fissure ) Action des grains abrasifs b) Structure de la surface

Figure 2.9: Schéma représentatif la structure d’une surface du verre
résultante de I’action abrasive [35]
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Pour la plus part des applications, cette structure de surface n’est pas acceptable et
doit étre éliminée. Elle produit la diffusion de la lumiere et diminue la résistance
mécanique du verre.

Cette couche endommagée est enlevée lors du polissage habituellement. Hed et al.
[35] ont rapportés que les épaisseurs des deux couches sont reliées comme suit :

F=Kxh (2.1)
Ou :
h: est la rugosité P-V
F: est I’épaisseur de la couche sub-superficielle endommagée.
La constante de proportionnalité K est de 3,7 pour le cas du verre plat douci par
abrasifs sur un rodoir en acier dur. Aleinikov [36] a approfondi ces études pour les
abrasifs libres, a d’autres types de verres et quelques matériaux cristallins. Il a trouvé,
dans le cas de I’emploi de grains en SiC et un rodoir en acier, un facteur K = 3,93 +
0,17. Hed et al. [35] montrent aussi qu’il existe une corrélation entre la rugosité de
surface (P-V) et la profondeur de la couche sub-superficielle endommagée (SSD)
(fig.2.10) et que la grosseur des grains a une influence sur la rugosité de surface (RS)
et la couche endommagée (SSD) (fig.2.11).
La profondeur de la couche sub-superficielle augmente au fur et a mesure que la
rugosité P-V augmente, mais cette évolution dépend du type de verre traité. Quant a
la relation entre la rugosité de surface, la couche sub-superficielle et la grosseur des
grains, ils montrent sur le verre crown borosilicate BK7 ; les caractéristiques
(Rugosité, ou couche sub-superficielle) augmentent proportionnellement avec la
grosseur des grains, ce qui permet de conclure que la finesse des grains produit des
surfaces de meilleure qualité.
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Figure 2.10 : Relation entre la sub-surface endommagée
et la rugosité de surface [35]
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Figure 2.11: Influence de la grosseur des grains sur I’endommagement
de la surface et la rugosité [35]

Yuan et al. [37] ont reporté que dans le processus de rodage du quartz, 1’action des
abrasifs est en étroite relation avec les propriétés du matériau du rodoir. Les
microfissures, produites sur le quartz, sont dues a 1’action des abrasifs. C’est le
principal mode d’enlévement de matiere en rodage.

La propagation des fissures a pour conséquence la formation d’un écaillage et par la
suite I’enlévement de la matiére. La distribution de la longueur des fissures
microscopiques sous la surface du quartz est presque identique. Plus la charge est
éleveée plus les fissures sont plus longues.

2.4. Procede de polissage

Il existe plusieurs méthodes de polissage du verre, parmi lesquelles on présente :

2.4.1 Polissage a abrasifs en suspension

La technique de polissage du verre optique par des abrasifs en suspension est la
technique la plus utilisée dans I’industrie optique, surtout depuis 1’apparition des
polissoirs en polyuréthane et de grains d’oxyde de cérium de grosseur inférieure au
micrometre. Cette technique met en ceuvre quatre €¢léments essentiels: le polissoir qui
sert de porteur de grains abrasifs, 1’agent de polissage, le verre ainsi que la machine
utilisée. L’inconvénient majeur de cette méthode est I’influence d’un grand nombre
de paramétres technologiques sur le résultat de polissage [38].

2.4.2 Polissage par des abrasifs liés

Le procédé de polissage par abrasifs fixes a été introduit dans 1’industrie optique a
partir de 1980. Il est considéré comme un polissage rapide. En effet, le temps de
polissage est trés court par rapport a la technique conventionnelle. Il s’avére
approprié pour la fabrication en série des lentilles de qualité moyenne. Les outils-
pastilles, sont arrosés avec de 1’eau pure qui est utilisée uniquement comme
lubrifiant. Nous constatons, dans ce procédé, que les pastilles remplissent a la fois les
fonctions de polissoir et d’agent de polissage. L’avantage de cette technique sur le
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polissage par polyuréthane est qu’aucune suspension chimiquement peu fiable n’est
nécessaire [38].

Ce procéde peut étre amelioré et appliqué a la finition des surfaces de haute précision
et peut remplacer dans 1’avenir le procédé de polissage a abrasifs libres vu ses
nombreux avantages.

La figure 2.12 présente le principe de polissage du verre optique par des grains
abrasifs libres et grains abrasifs liés

Echantillon

Porte échantillon Alimentation en suspension

Alimentation d'eau

S\

./ Pastille i Polissoir

2

Porte-outil
] %
-_— I

a) Polissage par des abrasifs liés (pastilles) b) Polissage par des abrasifs libres

Figure 2.12: Principe de polissage du verre optique par abrasifs libres
et abrasifs liés (pastilles).

2.4.3 Facteurs influencant le procédé de polissage

Les facteurs influencant le procédé de polissage sont les mémes que pour le rodage
(Echantillon, machine, environnement, moyen de polissage et polissoir). Le polissoir
gst utilisé pour le lissage de la surface du verre, on peut classer les polissoirs en trois
grandes catégories [39] :

01/ Polissoirs a déformation plastique permanente (poix, polyuréthane fondu).

02/ Polissoirs souples et facilement déformables (drap ou tissu spécial, feutre
naturel).

03/ Polissoirs rigides difficilement deformables (feutre durci, mousse de polyuréthane
chargée).
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2.5. Généralités sur les outils d’abrasions

Les techniques d’abrasion mécanique permettent des usinages de précision grace aux
principes d’abrasion, elles consistent a enlever la matiére a 1’aide des outils abrasifs
performants. La forme la plus courante des outils abrasifs est la meule, les toiles et les
flapiers abrasifs, qui permettent d’obtenir; un meilleur état de surface.

2.5.1 Abrasifs

Les abrasifs sont des particules (corps) durs. Elles sont capables d’usiner par action
mécanique des corps moins durs.

Dans le cas de la meule (abrasifs agglomérés) et des papiers abrasifs (abrasifs
appliqués), les grains abrasifs répartis sur la surface travaillent a la fagon d’un outil
de coupe ; la matiere enlevée dépendra donc de divers parametres a savoir: dureté de
’abrasif, grosseur du grain, forme du grain, capacité de régénération des arétes vives,
nature du liant maintenant les grains abrasifs.

L’abrasif doit posséder certaines qualités :

01/ 1l doit étre plus dur que la matiére a usiner.

02/ 11 doit étre suffisamment robuste pour résister aux efforts de meulage.

03/ 11 doit résister a la chaleur afin de ne pas s’émousser sous 1’effet de haute
température.

04/ 11 doit étre friable de maniere que lorsque leurs arétes s’émoussent, il laisse de
nouvelles arétes vives pour poursuivre le travail.

2.5.2 Grains d’abrasifs
Un abrasif est un corps cristallisé dur qui sert a usiner un corps moins dur, plusieurs
types d’abrasif sont utilisés, ce sont généralement des abrasifs naturels ou artificiels.

2.5.2.1 Abrasifs naturels

Les premiers abrasifs utilisés en fabrication mécanique étaient d’origine naturelle.
Les poudres d’Emeri, de Corindon et de Grenat ont été les seuls abrasifs disponibles
jusqu’a I’introduction du premier produit synthétique. Les abrasifs en diamant naturel
ont €té aussi utilisés pour plusieurs années, parce que ces abrasifs sont d’origine
naturelle, il est important de savoir ’emplacement de laquelle la matiere premiere
était extraite de la terre pour la convertir en abrasifs utiles.

Chaque source de la matiére brute a ses caractéristiques spécifiques qui donnent les
qualités désirables ou indésirables a I’abrasif. Méme les abrasifs de la méme source
n'étaient pas exactement uniformes d’un lot @ un autre a cause de la différence de
composition de la roche a partir de laquelle ils ont été prélevés. Il pourrait y avoir une
grande quantité de variable que le fabricant avait a reconnaitre pendant les premiéres
phases d'usinage et a ajuster en conséquence a la méthode du rodage et polissage.
Avec la disponibilité¢ des abrasifs synthétiques d’excellentes qualités et uniformités,
le role des abrasifs naturels dans I’industrie a nettement diminué [39].
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2.5.2.2 Abrasifs synthétiques

Les abrasifs synthétiques ont été produits depuis plus de 50 ans. Les méthodes de
fabrication ont été perfectionnées durant ce temps a une telle ampleur que presque
tous les abrasifs utilisés en fabrication mécanique aujourd’hui sont synthétiques. Ils
sont typiquement d’une uniformité excellente et une pureté élevee. lls sont également
plus précisément triés et classés que les abrasifs naturels. Les plus largement utilisés
sont les poudres d’oxyde d’aluminium. IIs varient du bronze au blanc pur en couleur,
selon les impuretés résiduelles.

Deux autres abrasifs synthétiques important sont le carbure de silicium (SiC) et le
darbure de bore (B4C). Ces deux abrasifs sont trés durs avec une dureté —pour le
carbure de bore proche de celle du diamant [40].

a) Abrasifs d’oxyde d’aluminium synthétique

L’oxyde d’aluminium Al,O3; (Alumine) est I'un des oxydes qui sont extrémement
importantes pour la fabrication.

La couleur de la poudre abrasive de I’oxyde d’aluminium apporte une indication de la
pureté du matériau. L’alumine de presque 100% de pureté est de couleur blanche
pure. La couleur blanc cassé indique la présence d’impuretés de résidu minéral, et la
poudre abrasive de couleur bronze contient un pourcentage appréciable de ces
minéraux [40].

b) Carbure de silicium

Le carbure de silicium est un matériau abrasif synthétique trés dur qui a plusieurs
applications en industrie. Aucune forme naturelle de ce minéral n’a €té trouvée.

Les deux types de carbure du silicium différent par la couleur, la densité et la dureté.
L’un est noir ou gris foncé et 1’autre est vert. Le carbure de silicium noir est plus
tenace et légerement plus dur que le carbure de silicium vert. La raison de cette
différence est que le carbure de silicium noir a une structure moins poreuse qui lui
donne une densité plus élevée que celui vert. Cependant, puisque les parameétres
physiques des deux types sont presque identiques,

il n’y a pas de différence réelle dans leur efficacité¢ de rodage dans les conditions
normales de 1’opération.

Le carbure de silicium est largement utilisé dans les meules abrasives pour le rodage
précis des métaux et autres matériaux durs et fragiles. Cependant, Les meules en
carbure de silicium sont rarement employées dans la fabrication optique puisque la
plus part des outils liés utilisés dans ce domaine sont en diamant [40].

d) Diamant

Les abrasifs en diamant jouent un rble toujours croissant dans la fabrication
mécanique, et les semi-conducteurs. Ils sont utilisés sous forme de poudre comme
une suspension en diamant, ou ils sont liés dans une matrice meétallique ou organique
pour les utiliser sous plusieurs formes d’outils en diamant. L’utilisation de la
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suspension de diamant a été limitée jusqu’a maintenant au doucissage et au polissage
de matériaux durs et difficile a travailler tels que quelques métaux et les céramiques.

1) Diamant naturel

Les diamants naturels sont formés a une température tres élevee. Ils se trouvent dans
plusieurs endroits sur la planéte, mais I’Afrique du sud reste la localité la plus
Importante de diamant naturel au monde.

La bonne qualité de diamants naturels a un nombre de caractéristiques unigques sans
pareil par une autre substance connu par 1’étre humain. La plus importante de ses
caractéristiques est la duret¢ du matériau. Elle est de ’ordre de 10 sur I’échelle de
Nohs et la dureté Knoop correspondante est supérieure & 8000 kg/mm2.

La structure basique du diamant est le carbone élémentaire qui cristallise dans le
systeme cristallin cubique. Le diamant naturel a une couleur claire brillante [40].

2) Diamant synthétique

Le diamant synthétique a été produit plus de 30 ans par plusieurs processus qui ont
été développés pour répondre a la provision incertaine et le colt élevé du diamant
naturel. Actuellement beaucoup d’outils diamantés sont fabriqués exclusivement a
partir de poudre de diamant synthétique. Différents mélanges de diamant synthétique
et naturel, que ce soit vierge ou recyclé sont aussi souvent utilisés pour 1’¢laboration
des outils.

La majorité des outils diamantes est constituée de variétés de diamant synthétiques ou
de mélanges et sont liés par des liants résinoides. Les outils liés par métaux sont faits
par la liaison des grains de diamants dans une matrice metallique par le processus de
frittage a haute tempeérature [40].
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La figure 2.13 montre quelques formes de grains abrasifs en diamant synthétique

[40].

Figure 2.13 : Quelques types de grains abrasifs
en diamant synthétique [40].

La figure 2.14 montre la micrographie des grains abrasifs d’alumine obtenue par
microscope a balayage électronique.

Figure 2.14 : Micrographie MEB des grains abrasifs d’alumine [40]
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La figure 2.15 montre quelques formes de grains abrasifs en SiC de taille de grains
différents [40]

Figure 2.15 : Quelques formes des grains abrasifs en SiC
de grosseurs différents [40]

La figure 2.16 montre la micrographie des grains en diamant micrométrique obtenue
par microscope a balayage électronique.

Figure 2.16 : Micrographie MEB des grains de diamant
micrométriques [40].

s L




CHAPITRE Il : Surfagage des surfaces optiques par des abrasifs

2.5.3 Différentes applications d’abrasif

Les abrasifs sont classés en trois catégories principales, et que dans chacune de ces
catégories on trouve divers types et dimensions.

01/ Les abrasifs agglomerés : les meules et les disques de meuleuse.

02/ Les abrasifs appliqués : les papiers abrasifs, les bandes abrasives, les rouleaux
abrasifs et les disques abrasifs.

Les abrasifs appliqués sont constitués de grains d’oxyde d’aluminium, d’oxyde de
Zirconium ou de carbure de Silicium collés par un liant (ou adhésif) sur un support
qui peut étre soit du papier, soit de la toile (toile de coton ou toile de polyester), soit
de la fibre. Ils sont présents sous forme de bandes, disques, rouleaux ou feuilles, pour
le poncage et le polissage.

03/ Le troisiéme type concerne de I’utilisation des grains en suspension sur un
support (toile, tissus, etc....), comme par exemple les polissoirs chargés en abrasifs.

2.5.4 Caractérisation des composants optiques

La caractérisation des matériaux dépend de 1’état de surface donc de la méthode de
préparation : le rodage et le polissage, et des défauts produits par cette derniére. Les
procedés de finition classique restent de nos jours les plus fiables pour la réalisation
de surface de trés haute qualité, mais ils dépendent d’un nombre important de
parametres technologiques (les agents de rodage et de polissage), qui ont une
influence sur 1’état de surface (rugosité et écrouissage) et entrainent une dispersion
des résultats.

En effet, le procedé de rodage permet donc de fagconner les composants optiques avec
des outils agglomérés ou des abrasifs en suspension. Il a pour but d’éliminer les
défauts macro-géométriques de la surface meulée et d'assurer la planéité et prépare
ainsi la surface a I’étape dite de polissage [3,16-17, 34]. Le principe de polissage est
semblable au rodage, sauf que I’agent polissoir est plus doux et les grains abrasifs
plus fins. Le polissage sert a éliminer les défauts micro-géométriques et produit une
qualité de surface de haute précision.

2.5.4.1 Effet de la rugosité et du taux d’enlévement dans les processus de finition
Le rodage est caractérisé par un faible taux d’enlévement de matiére dans le cas des
métaux et plus éleve dans le cas des matériaux fragiles, et par une subsurface
endommagée moderé et une bonne planéité avec une rugosité assez bonne.

De nombreux auteurs ont obtenus avec ce procedé des surfaces de bonne qualité sur
les composants optiques avec un faible taux d’enlévement de matiere et une rugosité
trés réduite de 1’ordre de quelques Armstrong ou nanométres [19,41-45].

Marioge [1] conclut que le taux d’enlévement de matiére et la rugosité sont

proportionnels a la grosseur des grains. En effet, le polissage par des grains abrasifs
plus fins réduit la rugosité de la surface avec un faible taux d’enlévement de maticre.
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Une rugosité inférieure a 1 nm et un écart de forme de 1’ordre du nanomeétre peuvent
étre atteints en polissage des surfaces plane et sphérique.

Bouzid et al. [46] ont employé des outils abrasifs liés a base d’oxyde de cérium pour
le polissage des verres optiques BK7. Ils ont étudié 1’influence du temps de polissage
sur la rugosité de la surface et le taux d’enlevement de matiere (Fig.2.17). Ces auteurs
ont remarqué que la rugosité diminue rapidement pendant les 5 premiéres minutes,
qu’elle atteint ensuite un minimum pour 10 minutes, avant d’augmenter a nouveau.
Par contre le taux d’enlévement de matiére varie linéairement en fonction du temps
de polissage.
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Figure 2.17 : Evolution de la rugosité et du taux d’enlévement de matiére en fonction
du temps de polissage [46].

2.5.4.2 Défauts et les moyens de caractérisation

La surface d’un composant optique fagonnée n'est jamais parfaite, elle présente
toujours des défauts. Pou détecter ce dernier, il est évident de mettre une
hétérogénéité de matiere, une variation locale de propriété physique ou chimique
préjudiciable au bon emploi de ceci.

Les défauts peuvent étre classés en deux catégories liées a leur emplacement : les
défauts de surface et les défauts internes [47].

a) Defauts de surface

Ces défauts sont accessibles a I’observation directe mais pas toujours visibles a 1’ceil
nu, ils peuvent se classer en deux catégories distinctes :

Défauts ponctuels

Elles correspondent aux défauts les plus nocifs sur le plan technologique, puisqu’il
s’agit des piqtres, fissures et craquelures. Généralement elles sont aptes a provoquer
la rupture de la piece, en initiant par exemple des fissures de fatigue.

Défauts d’aspect

C’est une variation de parametres géométriques ou physiques (rugosité, surépaisseur,
taches divers, etc.) qui est visible et rend le produit inutilisable.
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b) Défauts internes

Ces défauts sont des hétérogénéités de natures, de formes et de dimensions
extrémement variées. Ils sont localisés dans le volume du corps a contrdler.

Nous distinguons quatre types de défauts (fig.2.18) :

01/ Défauts du ler ordre : les écarts de forme et de position.

Ils sont dus a des problemes liés a la géométrie de la machine ou a la trajectoire de
’outil. \

02/ Défauts du 2°™ ordre :

Les ondulations de la courbe (défauts périodiques) sont essentiellement engendrees
par des vibrations.

03/ Défauts du 3°™ ordre :

Les sillons creent par I’outil (défauts périodiques).

04/ Défauts du 4°™ ordre :

Les arrachements et les fissures (défauts aperiodiques).

La rugosité regroupe les défauts du 3*™ et 4°™ ordre. Ces défauts sont locaux ou
microscopiques, par opposition aux defauts de forme dits globaux ou
macroscopiques.

Les défauts d’ondulation en fonction de leur amplitude et de leur profondeur, peuvent
étre classés parmi les défauts de forme ou de rugosité.

Forme (1°* ordre)

\N\/-\_/—\_/'VW

Ondulation (28™= ordre)

Rugosité (382 et 44me ordre)

rofil recomposé :

Figure 2.18 : décomposition d’un profil a partir des trois types de défauts. De
haut en bas : déefauts de forme, ondulation et rugosité [48].

2.5.4.3 Ordres de défauts de surface

Si nous examinons la géométrie d’une surface usinée, on observe des écarts ou des
defauts géométriques par rapport au profil théorique. La norme ISO NF EO05-515
distingue six ordres de défauts de surface, du plus grand au plus petit (fig.2.19) [49]:
01/ Ecart de forme (échelle macroscopique)
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Les défauts de planéité, de rectitude, de circularité et de sphéricité sont généralement
dues a un mauvais état ou a une mauvaise utilisation des machines (manque de
rigidité de la machine et/ou de la piéce, mauvaise fixation, usure des outils, usure des
machines et mauvais montages, etc ...).

02/ Ondulation (échelle macroscopique)

Ces défauts sont générés par le procédé d’usinage ou par la machine et/ou I’outil de
coupe (vibrations basse fréquence). Ces défauts se manifestent sous forme
d’ondulations ou le pas est situé entre 0,5 et 2,5 mm.

03/ Stries et sillons

Ces défauts sont périodiques ou pseudopériodiques a échelle microscopique, ils
correspondent a 1’avance des outils de coupe et/ou aux vibrations haute fréquence de
la machine et de 1’outil.

04/ Défauts localisés (échelle microscopique)

Ce sont des défauts dus a I’hétérogénéité de la maticre, a des accidents divers et a des
defauts de coupe ; ils se manifestent par des arrachements, des fentes, des piqures et
des marques divers non peériodiques.

05/ Structure cristalline (échelle mésoscopique)

06/ Réseau cristallin (échelle nanoscopique)

La rugosité concerne les défauts d’ordre 3 et 4 [défaut d’une largeur inférieur a
0.5mm, périodiques (stries, sillons) ou localisés].

Direction du profil géométrique

] Ecart de forme (planéite.rectitude,...)
Ondulations
- \ e 7v — — .;\ //
Stries,sillons Arrachements, piqures

Figure 2.19: Quatre premiers ordres de defauts superficiels [49].
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2.5.5 Moyens de caractérisations

2.5.5.1 Topographie de la surface

Pour caractériser les endommagements de la surface, on utilise 1’approche
tribologiques, ou on caractérise le profil de la surface.

La forme ou la topographie d’une surface joue un roéle trés important pour le
fonctionnement de différents types des pieces. Elle dépend du processus utilisé pour
le formage, soit le moulage, la coupe et I’abrasion. Comme le montre la figure 2.20,
cela est souvent observé microscopiquement comme une série d’aspérités plutot
gu'une surface plate vue macroscopiquement [50].

i S et A Y
Observation
macroscopique

Série d'aspérités
Figure 2.20 : Observation microscopique d’une surface relevant une surface
irréguliére (surface polie) [50].
2.5.5.2 Mesure de forme et des états de surface
a) Mesures de forme
Elles sont réalisables sur des grandes surfaces et couvrent la plus grande zone
possible. Ce sont des mesures globales qui permettent de connaitre les défauts de
forme de la surface mesurée par rapport a la surface de référence.
Il existe un nombre important de parametres pour caractériser ces mesures.
On cite :

L’écart de forme : dans le cadre des surfaces sphériques, le rayon réel du dioptre
doit étre compris dans un intervalle qui encadre le rayon théorique.

Rt ou PV (pour Peak-to-Valley) : c’est 1’écart entre le point le plus haut et le point le
plus bas de la surface (ou de la longueur) mesurée par rapport a la surface (ou a la
longueur) de réference.

e Ra: la moyenne arithmétique.

Pour visualiser Ra, on répartit d’une maniére uniforme les aires supérieures et
inférieures autour de la ligne moyenne m. La relation équivalente est :

Y aires des creux =) aires des saillies =1/2Ra (2.2)
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Longueur de base

Ligne moyenne —/

Lors d’une mesure en deux dimensions ce paramétre est calculé de la maniére
suivante :

Ra =+ . [)'|Z(x)|dx (2.3)

C’est I’écart arithmétique moyen.
Lorsqu’on passe a des mesures en trois dimensions, 1’équation (2.3) devient alors :

a =35/ [12(x y)ldxdy (24)

Rms ou Rq : c’est I’écart quadratique moyen. La notation Rq s’applique pour les
mesures en deux dimensions. Dans le cas de mesures linéiques, il est evalué de la
maniére suivante :

Rq = [+ . [ Z2(x)dx] % (2.5)
Pour une mesure surfacique, le Rms est calculé ainsi :
Rms = E g Zz(x,y)dxdy] Vs (2.6)

b) Mesures d’état de surface

Les mesures d’état de surface (rugosité) servent a appréhender les défauts locaux de
la surface. Comme les mesures de forme peuvent étre surfaciques ou linéiques; sont
généralement réalisées sur des petites surfaces. Ce type d’analyse donne les mémes
résultats que les mesures de forme : une courbe ou une surface représentant les écarts
normaux de la surface mesurée par rapport a la surface de référence.

Dans le cas des mesures d’état de surface, la surface de référence n’est plus la surface
theorique simple, mais la surface théorique a laquelle les défauts de forme de la
surface ont été ajoutés. En effet, les defauts de basse fréquence (défauts de forme) ne
doivent pas intervenir dans ce genre de mesures.
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Les défauts révélés par les mesures d’état de surface sont essentiellement dus au
processus d’enlévement de la maticre : celui-ci dépend de la matiére usinée, de I’outil
employ¢ et des conditions d’usinage.

Encore plus que pour les mesures de forme, il existe un grand nombre de parameétres
pour caractériser la rugosité d’une surface. Cependant, seulement les trois principales
sont decrites ici :

e RtouPV

e Ra

e RmsouRq

En effet, la mesure des états de surface consiste généralement a caractériser la micro-
géométrie d’une surface soit au moyen des appareils de mesure sans contact
(Microscope optique, Rugosimetre-optique, Diffraction des rayons X) ou par mesure
avec contact tels que : Profilométre optiqgue ou mécanique et par le microscope a
force atomique AFM.

En outre, un profil d’état de surface sera décomposé en écarts géométriques de 4
ordres (fig.2.21), auxquels correspondent différents profils [51]:
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Figure 2.21: Ecarts géométriques d’un profil [51].
(@) : Ecart de forme (Ordre 1)
(b) : Ecart d’ondulation (Ordre 2)
(c) : Ecart de rugosité (Stries, sillons, arrachements : Ordre 3 et 4)
(d) : Profil de surface
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2.5.5.3 Rugosite

La figure 2.22 montre la rugosité du verre Flint observée par le microscope a force
atomique AFM.

La caractérisation géométrique de ce paramétre est délicate parce qu’il s’agit d’un
parametre statistique qui ne peut €tre défini par une seule mesure, et parce qu’il s’agit
d’une variable dépendant de deux dimensions, en général analysée suivant une seule
dimension [52].

(@
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39. 77w
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Figure 2.22 : Rugosité en 2D et 3D visualisée par le microscope a force atomique
du verre Flint poli :
(a) par des grains abrasifs libres
(b) par des grains abrasifs liés (pastilles)
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La rugosité comporte les défauts locaux et les défauts de type micro-mamelonnage.

01) Défauts locaux

Les principaux défauts locaux sont :

Rayures et frayures : sillons continus ou discontinus dont la largeur et la profondeur

peuvent étre irreguliéres, la frayure étant une petite rayure ;

Filandres : défauts superficiels continus, linéaires, visibles sous certaines incidences

seulement ;

Piqlres: defauts ponctuels de surface ;

Gris localisé:

Concentration de piqiires de faibles dimensions ne couvre qu’une seule partie de la

surface. Le gris est di a un polissage insuffisant qui laisse en surface les fonds des
cavités et des craquelures plus profondes créées lors des opérations d’ébauchage ;

Coups, marques et traces laissées par une mauvaise manipulation [53].

02) Défauts micro-mamelonnage

A I’échelle d’une amplitude de quelques Angstroms, une surface optique se présente
comme un réseau de petits défauts plus ou moins périodiques : c¢’est le micro-
mamelonnage qui recouvre la totalité de la surface (fig.2.23).

Figure 2.23: Micro-mamelonnage de plusieurs nm sur un miroir de 600 mm
[39].

Pour diminue la rugosité, on utilise des polissoirs de hautes performances et on
augmente le temps de polissage jusqu'a un temps optimum.

Aliouane [39] a ¢tudi¢ I’influence du temps de polissage et du type de polissoir sur la
rugosité de surface du verre BK7 lors du polissage par abrasifs libres en oxyde de
cérium et 1’état de surface s’améliore au fur et a mesure les grains abrasifs diminue.
La rugosité quadratique Rq décroit d’une fagon exponentielle en fonction du temps
de polissage (Fig.2.24).

T




CHAPITRE Il : Surfagage des surfaces optiques par des abrasifs

2017

0,16

0,14

0,12

0,1

0,08

0,06

Roughness Rq (um)

0,04

0,02

[ [ 22

>®

>®

®SF2LP35 #Polycon100 a4 LP66

¢
¢
4
.
A 4
.
A P 4
A ]
A
?
10 15 20 25 30 35

Polishing time (min)

Figure.2.24 : Variation de la rugosité quadratique en fonction du temps de

polissage [39].
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2.6. Conclusion

Les procédés de finition classique restent de nos jours les plus fiables pour la
réalisation de surface de trés haute qualité, mais ils dépendent d’un nombre important
de parameétres technologiques (les agents de rodage et de polissage, vitesse de
rotation de la piéce et de rodoir, etc....) qui ont une influence sur 1’état de surface
(rugosité et écrouissage).

La caractérisation des composants optiques dépend de I’état de surface donc de la
méthode de préparation (rodage et polissage) et des défauts produits par cette
derniére.

En effet, I’opération du polissage par des grains abrasifs liés (pastilles), s’effectue
identiguement comme le principe du rodage sauf qu’on emploie un polissoir plus
doux et des grains abrasifs plus fins. Le polissage par abrasifs est utilisé pour éliminer
les défauts micro géométriques, par contre le rodage élimine les défauts macro
géométriques des verres optiques. Le polissage par pastille montre une grande
efficacité et une qualité de surface (rugosité) meilleure par rapport au polissage par
des grains abrasifs libres.

En conséquence, L’état de surface est caractérisée au moyen des appareils de mesure
avec ou sans contact, I’une des appareils de mesure le plus précis est le Profilométre
optique.
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3.1. Introduction

En 1880, I’indentation fit son apparition. Elle conduit a I’essor des techniques de
caractérisation meécanique des surfaces, ou de nombreux conférences et numeéros
spéciaux de revue sont consacrés a ce sujet [1]. Aujourd’hui, I’indentation
instrumentée devient un outil de base qui est amplement répandu du fait de sa
simplicit¢ de mise en ceuvre et de son cofit relativement faible. Elle permet aussi
d’analyser et de caractériser les propriétés mécaniques des surfaces de divers
matériaux telles que : la dureté H, le module d’Young E et/ou encore la résistance a la
fissuration.

Particuliérement, la technique d’indentation est utilisée pour estimer la ténacité,
K., par difféerentes méthodes basées sur la mesure de la longueur des fissures en
fonction des contraintes appliquées sur le matériau, mais avec des incertitudes qui
atteignent 50% [2]. Elle peut étre appliquée a I’étude du comportement et des
systemes de fissurations sur les matériaux fragiles et métalliques durant 1’indentation
cyclique [3,4]. Palmgvist [5] a, dans son étude sur le carbure de tungsténe, tenté une
corrélation empirique entre I’énergie nécessaire a créer les fissures et la ténacité.
Lawn et al. [6,7] mettent en évidence une corrélation entre la taille des fissures
formees par indentation et la ténacité mesurée par les techniques classiques de la
mécanique. Evans et al. [8] montrent I'influence des contraintes résiduelles qui
peuvent étre estimées par 1’essai d’indentation [9,10].

Les essais d’indentations instrumentés mettent en évidence des instabilités, appelés
pop-in sur les courbes de chargement, instabilités qui correspondent a la formation
des fissures et qui peuvent étre reliés a la tenacité du matériau [11-19].

3.2. Test d’indentation

3.2.1 Principe

Le principe consiste a enfoncer sous 1’action d’une charge donnée un pénétrateur
(indenteur) plus dur que le matériau a tester. La dureté est alors définie comme la
résistance mécanique qu’oppose le matériau a la pénétration de cet indenteur. Le
nombre de dureté que 1’on déduit de I’essai est obtenu par le rapport de la charge
d’indentation appliquée P a une aire représentative A de I’empreinte obtenue apres le
retrait de I’indenteur.

La dureté est définie par la relation suivante :

=P/ (3.1)

Ou
H : La dureté exprimée en MPa
P : La charge exprimée en Newton (N)
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A : L’aire de I’empreinte exprimée en mm?

Pour mesurer la dureté, il existe deux techniques expérimentales qui se distinguent
par la maniere dont est déterminée I’aire de 1’empreinte, soit par 1’indentation
conventionnelle (analyse de I’empreinte apres le retrait de I’indenteur), soit par
I’indentation instrumentée (a partir de I’analyse de la courbe charge-pénétration apres
le test d’indentation).

3.2.2 Indentation conventionnelle

La surface de I’empreinte est mesurée quand I’indenteur (poingon) est ¢loigné du
matériau. A partir de la connaissance géométrique de I’indenteur, la mesure d’une
dimension dans le plan de la surface du matériau (diagonale ou diamétre selon la
forme de I’indenteur) est généralement suffisante pour accéder a la surface, qu’elle
soit de contact ou projetée

Nous allons donner le principe de dureté conventionnelle les plus reconnus, ou la
plupart du temps sont utilisées dans les laboratoires industriels.

3.2.2.1 Dureté Brinell

L'essai de Brinell a été découvert en 1901[20], cette échelle permet de mesurer
la dureté des matériaux, par la compression d'une bille en acier sur le matériau que
I'on désire tester.

L’essai Brinell est rapide et facile a mettre en ceuvre, Le principe consiste a appliquer
sur la surface du matériau une bille en matériau dur d'un certain diamétre avec une
charge donnée. Apres le retrait de I’indenteur, on mesure la taille de I'empreinte qui
est équivalente a une calotte sphérique. La dureté Brinell est notée par les deux lettres
HB ou BH, le sigle complet est BHN pour Brinell Hardness Number [21,22].
L’expression simplifiée de la dureté Brinell est définie par :

2F
HB = g.m.D.(D—/D2=ad? (3.2)

Avec

F : Charge appliquée exprimée en N

D : Diamétre de la bille en mm

d : Diamétre de I’empreinte résiduelle exprimée également en mm

g . Accelération terrestre exprimée en m-s 2, elle est de I’ordre de 9,80665
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La figure 3.1 montre le principe de la dureté Brinell.

Pénétrateur F

Macériau & »
Cester

Empreinte

Figure 3.1 : Schéma du principe de la dureté Brinell

3.2.2.2 Dureté Vickers

La figure 3.2 présente le principe de 1’essai de dureté Vickers. Il est identique a celui
de I’essai Brinell. Seulement 1’essai Vickers se fait avec une pointe pyramidale
normalisée en diamant de base carree et d'angle au sommet entre faces égal a 136°.
L'empreinte a la forme d'un carré. Aprés I’indentation, on mesure la moyenne des

diagonales d1 et d2 de I'empreinte en microscopie optique [23].

L’avantage d’un pénétrateur pyramidal réside durant la variation de la charge par I’
obtention des empreintes géométriquement semblables entre elles, donc des valeurs
identiques pour la dureté. Comme inconvénient, 1’essai est long a mettre en ceuvre :
polissage miroir d'une face (les rayures résiduelles ne doivent pas géner la mesure des
dimensions), temps de lecture (mesure des dimensions a la loupe graduée et vis

micrométrique).

L’expression de la dureté VICKERS HV est definie par [24]:

HV = 2F.sin(13260)
g.a’

Par simplification, la relation (3.3) devient alors :

HV = 0,189.0%
Ou:
HV : Dureté Vickers

F: Force appliquée exprimée en N
d: La moyenne des diagonales de I’empreinte exprimée en mm

(3.3)

(3.4)
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Pénétrateur - Une pyramide en
diamant a base carrée et d'angle an
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Figure 3.2 : Schéma du principe de la dureté Vickers [24]

3.2.2.3 Dureté Rockwell

L’essai de dureté Rockwell consiste a imprimer en deux temps dans la couche
superficielle de la piéce a essayer, un penétrateur qui peut étre un cbne ou une
bille et mesurer 1’accroissement rémanent de la profondeur de pénétration. Cet essai
permet une lecture directe mais ne convient pas aux pieces moulées ou a gros grains.
Il existe plusieurs essais de dureté Rockwell, les principaux étant les essais
Rockwell HRC et les essais Rockwell HRB.

Dureté Rockwell HRC

La figure 3.3 montre le principe de dureté Rockwell. Il consiste a mesurer la
profondeur de pénétration. Le pénétrateur a une forme conique diamanté de 120° et
arrondi de 0,2 mm, La charge appliquée est de 1370N [25].

Plus précisément I’essai de dureté Rockwell HRC se réalise comme suit :

On effectue un pré-chargement avec une force Fy ;

On applique une force supplémentaire F; puis on la relache ;

On regarde la profondeur que 1’on a gagnée.
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Figure 3.3 : Schéma du principe de la dureté Rockwell HRC [25].

b) Dureté Rockwell HRB

La figure 3.4 montre le principe d’un essai de dureté Rockwell HRB. Il consiste a
mesurer une profondeur de pénétration, le pénétrateur étant une bille en acier trempé
de 1,5875 mm de diametre. La charge appliquée est de 883 N. Seulement cette dureté
HRB est égale a : (130 —e) mm.

Figure 3.4 : Schéma du principe de la dureté Rockwell HRB [25]

3.2.2.4 Dureté Knoop

La figure 3.5 montre le principe de dureté Knoop. Le pénétrateur est en diamant de
forme géométrique pyramidal & base losange. L’angle au sommet dans le sens de la
grande diagonale est de 172°.30° et I’angle transversal est de 130°.

L’avantage du pénétrateur Knoop permet de donner une empreinte suffisamment
grande pour une trés faible charge, en sollicitant donc un volume tres réduit de
matiére [26] . La dureté Knoop HK s’exprime par le rapport de la charge appliquée F
a la surface projetée A de I’empreinte :
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Sutface de contact (Ap)

172°.30'

Figure 3.5 : Schéma du principe de la dureté Knoop HK [26].
Si on mesure la longueur et la largeur de I'empreinte a I'aide d'un microscope, la
dureté Knoop HK est donnée par la formule suivante :

HK = — (3.5)

HK = 3.6
12tg $y/2.tg(2) (3.6)
La relation (3.6) devient donc :

14,229 F
L2

HK = (3.7)

Avec :
F : la charge exprimée en kgf
L2: l'aire de I'empreinte exprimée en mm2,

3.2.2.5 Dureté Berkovich

La dureté Berkovich est utilisée couramment dans les essais de nano-indentation, ou
la profondeur de I’empreinte peut se limiter a quelques dizaines de nanometres.

Le principe consiste a pénétrer dans le matériau a tester un pénétrateur en diamant de
forme géométrique pyramidal a base triangulaire.

Les angles qui caractérisent la géométrie de 1’indenteur Berkovich sont :

Angle entre la hauteur de la pyramide et une de ses faces, cet angle est égal a 65.27°,
soit environ 65.3°.
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- Angle entre la hauteur et une arréte de la pyramide, cet angle est égal a 76.9°.

La figure 3.6 montre la dureté Berkovich avec ses angles caractéristiques et les
différentes empreintes obtenues aprés 1’essai de nano-indentation.

Figure 3.6 : Schéma représentatif la géométrie de I’indenteur Berkovich avec ses
angles caracteéristiques et des empreintes pyramidales a base triangulaire

[27].

Le nombre de dureté Berkovitch HBch s’obtient par le rapport de la charge a la
profondeur d’empreinte par la relation [25] :

HBch =

3.2.2.6 Synthese
Le tableau 3.1 regroupe les définitions et le nombre de dureté des principaux essais

de dureté par pénétration.

p

(4,95 d)>

d.nggmr Vickers Brinell Knoop Berkovitch | Rockwell C
Matériau Diamant Tungstene Dhamant Diamant Diamant
. . ;ramide a base
T Pyramude a base Pyramide i base By . : o T
Clomémiede | caméed'angle | Bille de disméne D | losange d'angle |  anglaire | Cone d augle
entre faces de 136° 172,30 et 130 angle 'm: =
faces 65.3
Paramétre L : longueur de e:
) . d: diagonale de d: diagonale de laplus grande | d:profondeur | déplacement
3’;”“"”’?" I'empreinte I'empreinte diagonale de | de I'empreinte | du cone lors de
I'empreinte I'indentation
Nombre de r 18345-P | o 2P 14228-P ___ P
dureté A a2 DO-yp-ay | T2 " (4.95-d) HRC=100-¢
Pengf, PenKgf, L enmm, P ea mN,
Unités den pym . detDenmm,‘ Pen Kef, . dennm, e=0,002mm
Hi-en Kef'may HBenKgfimm® | HKenKgfmm™ | Hen GPa
Echelle de Microdurete . Microduseté . :
charge acrodureté Macrodureté fareté Nanodureté Macrodureté

Tableau 3.1 : Principe et nombres de dureté des principaux essais de dureté par

pénétration [28].

(3.8)
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3.3. Indentation instrumentée

3.3.1 Définition

L’indentation instrumentée est une technique utilisée pour déterminer la dureté et le
module d’élasticité des matériaux en fonction de certains paramétres comme la
charge, la température et le temps. Elle est employée pour étudier le comportement
mécanique de différents matériaux tels que : les verres céramiques et les verres,
(céramiques ou métalliques) et les composes intermétalliques [29].

En plus, dans cette technique, de nombreux travaux ont été¢ publiés sur 1’étude du
comportement de rupture dans la céramique [30,31], du comportement mécanique
des couches minces [32-34] , des os [35], les efforts résiduels [36] et le
comportement dans les polymeres [37-40].

3.3.2 Technique et analyse

La technique d’indentation instrumentée permet de construire la courbe charge-
pénétration de I’essai d’indentation. La phase de charge correspond la pénétration de
I’indenteur et la phase de décharge correspond au retrait de I’indenteur (Fig.3.7).
D’apres cette figure, la courbe d’indentation permet d’obtenir des informations sur
les propriétés élastiques et plastiques de matériaux [41]. Lors de la décharge, deux
phénomenes peuvent étre observes. Au début, tout le solide subit un retour élastique.
En fonction des propriétes élasto-plastiques des matériaux, il est possible qu’une
partie du solide indenté plastifie une nouvelle fois en décharge. Toutefois, la courbe
de décharge donne surtout des informations sur 1’¢lasticité du matériau [42].

3.3.3 Phases durant I’essai d’indentation

La figure 3.7 illustre un essai d’indentation Vickers qui, se décompose en trois

phases :

Premiére phase (Chargement) :

Une fois le contact établi, la charge augment progressivement, 1’indenteur s’enfonce
jusqu’a atteindre un seuil correspondant a un effort maximum ou un déplacement
maximum.

Deuxieme phase (Maintien) :
La charge maximale est maintenue pendant la durée voulue.

Troisieme phase (Déchargement) :

La charge est progressivement diminuée jusqu’a 1’annulation de celle-ci, c'est-a-dire
la fin du contact entre I’indenteur et 1’échantillon. Suivant le type d’essai, le
chargement et le déchargement peuvent étre controlés en effort ou en deplacement, de
méme que le seuil imposé en fin de chargement et lors du maintien peut étre un effort
ou un déplacement [43].
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Figure 3.7 : Description d’un essai d’indentation a une vitesse de chargement
et déchargement constante.
(a) Mouvement de I’indenteur et interaction avec la matiére
(b) Charge en fonction du temps [43]

3.3.4 Séquences de I’indentation Vickers
La figure 3.8 présente les tests effectués sur un verre, les cycles de chargement et de
déchargement d’un indenteur pointu peuvent étre décrits comme suit:

(2) Début de chargement : L’indenteur pointu induit une zone de plasticité
irréversible.

(b) Chargement critique : Pour une certaine charge critique, un ou plusieurs
défauts a I’intérieur de la zone de déformation plastique deviennent instables initiant
les fissures médianes. Celles-ci de forme circulaire évoluent sous I’indenteur suivant
les plans contenant les diagonales de I’empreinte et I’axe de chargement.

(c) Croissance stable : Les fissures médianes se propagent de facon stable en
fonction de la charge.

(d) Début de déchargement : les fissures médianes se ferment avec la diminution
du champ élastique. Cependant, elles s’ouvrent simultanément, au niveau de la
surface, sous I’effet des contraintes résiduelles.

(e) Effet des contraintes résiduelles : Les contraintes résiduelles devenant
prédominants pendant le déchargement continuent a propager les fissures radiales et
avant le déchargement complet elles initient des fissures latérales a la base de la zone
de déformation. Celles-ci évoluent de facon circulaire parallélement a la surface.

(F) Déchargement complet : Les deux systémes continuent a se propager jusqu’a
la fin du déchargement tendant vers une forme semi-circulaire [44,45].
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Figure 3.8: Representation schématique des sequences et des systemes de fissures
d’un verre induits par indentation Vickers [44,45].

3.4. Caractérisation de la ténacité K, par indentation

3.4.1 Introduction

La caractérisation des propriétés mécaniques par indentation fait 1’objet d’un inteérét
scientifiqgue important pour les matériaux fragiles tels que les céramiques et les
verres. La technique d’indentation est souvent un instrument de base largement
répandu dans les laboratoires industriels et de recherches. Les différentes méthodes
utilisées pour estimer la ténacité par indentation ont fait I’objet de nombreux travaux
publiés. Les équations pour les matériaux fragiles utilisent la mesure des fissures
formées par I’indenteur ou les décrochements, pop-in, observés sur la courbe charge-
déplacement quand I’essai est instrumenté. Les différentes équations sont établies en
comparant ces résultats a la ténacité obtenue par les essais d’indentation classique.
Les méthodes utilisées en indentation permettent généralement de déterminer la
ténacité K. par indentation avec une incertitude pouvant aller jusqu’a £50 % [46]. La
caractérisation des matériaux dépend de I’état de surface donc de la méthode de
préparation (rodage et polissage) et des défauts produits par cette derniére.

La détermination de la ténacité par indentation nécessite un matériau avec une
surface plane, polie et un équipement expérimental adéquat pour mesurer la taille des
fissures formées.

De nombreuses relations ont été développées pour exprimer la ténacité en fonction du
type de fissure. Ponton et al. [47-48] ont recensé les différents modeéles existant a
I’époque en fonction du type de fissures: Palmqvist (P), half-penny ou Médiane (M)
(fig. 3.9).
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Souvent les fissures sont de type P pour les faibles charges appliquées (charges
relatives en fonction de la ténacité du matériau) et deviennent du type M quand les
charges augmentent.

La limite entre les deux types de fissure correspond a une valeur critique du rapport
c/a. En regle géneérale, si c/a > 2, le mod¢le de fissuration est considéré étre de type
Médian (half-penny),

et si c/a< 2, le modele de fissuration est considéré comme étant de Palmqvist.
Cependant pour d’autres auteurs la limite est ¢/a = 3 ou 2,5 [49-50].

Charge
d'indentation

Zone plastique

N‘i{iﬂtaﬁnﬂ Vickers

Palmaqvist |
i Fissores latérales
Frssm’i'_'_ . / -Fissure mediane
radiale : | H

Figure 3.9 : Représentation schématique des systemes de fissures induits par
indentation Vickers

3.4.2 Différentes formes de fissures dans les verres d’oxydes

Les verres d’oxydes ou les verres a base de silice sont souvent présentés comme des
matériaux a rupture fragile, par contraste avec le comportement (et la rupture)
géneralement ductile des métaux. Dans les verres d'oxydes, la micro indentation
génere des fissures, et les systemes particuliers de fissures qui se développent sont
fonction de la nature des verres [51] (Fig. 3.10).

Au-dela de ce simple aspect descriptif, la génération de fissures par indentation a éete
exploitée pour estimer la ténacité du materiau (Kc).

En particulier, lorsque les fissures rayonnant autour de l'indent et normales a la
surface (le systéeme des fissures dites médianes/radiales) sont suffisamment
développées (c/a>2), il est possible de calculer un paramétre Kc s’approchant de la
ténacit¢ de mode I du matériau [52]. Cependant, [’essai d’indentation ne constitue
pas une méthode de mesure de ténacité normalisée [53]. En effet, une limitation forte
de I’essai d’indentation est qu'il ne découple pas assez la nucléation du ou des défauts
initiaux, les processus de déformation non-élastiques du matériau et la propagation de
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la fissure a proprement parler. Or si on considere exclusivement ce phénomene, la
ténacité¢ mesure uniquement la résistance qu’offre le matériau a la propagation d’une
fissure. Notons enfin que les verres d’oxydes sont sensibles a 1’effet d’environnement
. la fissure peut se propager de maniere sous-critique pour K < Kc ce qui se traduit
bien par une surévaluation de la longueur mesurée des fissures. Néanmoins la
limitation majeure de cette technique est que tous les verres ne forment pas de
fissures radiales.

43

N %o,

SOmN o

Figure 3.10: Indentation Vickers sur différents verres d’oxydes
(@) Charge 10 N, temps de maintien 15 s,
De gauche a droite : silice vitreuse, borosilicate, verre naturel, verre a vitre
(b) Images AFM d’indentations sur le verre a vitre présentant les fissures
médianes/radiales pour une charge 50 mN et de 1 N [51].

Les techniques d’indentation font appel a I’utilisation de différents types d’indenteurs
de grande dureté pour produire, par contact des systemes de fissuration spécifiques
sur des materiaux fragiles.

Geénéralement, il existe des techniques d’indentation utilisées de maniére simple et
précise pour déterminer les propriétés mécaniques telles que la dureté H, le module
de Young E et la ténacité K,c. Ces techniques sont utilisées aussi pour quantifier la
fragilité [54].

Pour un indenteur sphérique de grand rayon, les verres développent des fissures
coniques en profondeur et circulaire en surface, appelées céne de Hertz.

Pour un indenteur pointu mais encore assez plat comme les Vickers, les verres usuels
développent le systéeme latéral-radial, alors que la silice présente encore le céne de
Hertz.

Pour un indenteur encore plus pointu comme le coin de cube, méme la silice
commence a subir une fissuration radiale.
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Figure 3.11: Schéma représentant les fissurations spécifiques
sur des materiaux fragiles :
(a) Fissuration de type Hertzienne (b) Fissuration de type Vickers

3.5. Technigque nano-indentation

3.5.1 Définition

La nanoindentation a connu une grande ¢volution technologique depuis plus d’un
siecle, depuis les premiers essais réalisés par Brinell permettant de définir la notion
de dureté jusqu’a aujourd’hui. Cette technique d’indentation instrumentée, permet de
déterminer des proprietés mécaniques locales des matériaux a 1’échelle nanométrique.
Elle peut appliquer une force normale comprise entre 0,3mN et 500mN aux
matériaux massifs, aux revétements et aux couches minces.

3.5.2 Principe

Le principe consiste a mesurer la profondeur d’enfoncement d’un indenteur de
géométrie pyramidale a base triangulaire dans le but d’obtenir ses propriétés élasto-
plastiques d’un matériau (Fig.3.12).

Figure 3.12 : Schéma représentatif le contact entre un indenteur
et un échantillon [1].
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3.5.3 Caractérisation mécanique par nano-indentation

3.5.3.1 Propriétés mesurées

Le module élastique E et la dureté H sont les deux principales propriétés mesurées
durant la nanoindentation. Le modele utilisé dans cet essai pour calculer ces deux
grandeurs est celui développé par Oliver et Pharr [55].

La figure 3.13 présente le cycle charge-décharge d’un indenteur. Elle permet de
calculer les parametres nécessaires tels que: la charge maximale (Fmax), la
profondeur a la charge maximale (hmax) et la rigidité de contact au déchargement
initial(Smax) [56].
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Charge d'indentation, F(mN)

100

2500

hmax

Pénétration, h (nm)
Figure 3.13 : Courbe charge-décharge d'un essai d’indentation instrumentée Sur un
matériau [24]

A partir de cette courbe, la dureté peut étre obtenue pour la charge d’indentation
maximale par la relation suivante:

Hit = (3.9)

Ou

Fmax : La charge maximale d’indentation

Ap : La surface de contact projetée durant ’indentation avec la charge maximale.
Cette surface est définit comme une fonction de la profondeur de contact hc [57,58].

Ap =T (hc) (3.10)
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Pour un indenteur Vickers
Ap =4 tang*(0).hc? = 24,504 .hc? (3.11)
Pour un indenteur Berkovich

Ap = 3+/3 tang?(0).hc? = 23,96.hc? (3.12)

Ou
hc : La profondeur de contact de I’indenteur avec 1’échantillon.

3.5.3.2 Méthodes de détermination des propriétés mécaniques a partir d’une
courbe charge-décharge

a) Méthode linéaire d’extrapolation

La méthode lin€aire d’extrapolation est une methode tangentielle [59]. Elle suppose
la linéarité de la premiére partie de la courbe de déchargement. Cette méthode est
applicable aux matériaux qui montrent un degré élevé de rigidité et de grande
deformation de sorte que le début de la courbe de déchargement suit une bonne
approximation linéaire. Un ajustement linéaire simple pour la partie supérieure de la
courbe de déchargement coupe 1’axe des abscisses a hr. La rigidité S est donnée par
la pente de cette ligne, et la profondeur de contact he est alors donnée par 1’équation :

hc = hmax- €. (hmax - hr) (3.13)

Ou
€ : une constante qui dépend de la forme de I’indenteur. Il est égal a 0,75 pour un
indenteur parabolique, 0,72 pour un indenteur conique et 1 pour un indenteur plat.

b) Méthode de la loi de puissance (Oliver et Pharr)
Cette méthode considere que la premiere partie de la courbe de déchargement n’est
pas linéaire et peut-étre décrite par une relation puissante [55].

F=k(h—hp)" (3.14)

Ou

k : Constante,

m : Exposant qui dépend de la géométrie de 1’indenteur

hp : La profondeur résiduelle apres dechargement.

La fonction de la loi de puissance est employée pour décrire la partie supérieure de la
courbe de déchargement.
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. h—-hp m
F = Fmax. (—hmax_hp) (3.15)

Les constantes m et hp sont déterminés par la méthode des moindres carrés. La
rigidité de contact, S, est donnée par la dérivée a la charge maximale.

o,

_dF _ (hmax—hp)m™
S = T Fmax. [ (hmax_tp)" ] (3.16)
hr = hmax — 22 (3.17)

A partir de ceci, la profondeur de contact, hc, peut étre estimée par la relation

suivante:
Fmax

hc = hmax — €. (3.18)

S : larigidité de contact (S= dF /dh) correspondent a la pente du déchargement initial.
En tenant compte de la non rigidité de I’indenteur, le module élastique réduit Er est
liée a la complaisance de contact C=dh /dF (L’inverse de la rigidité de contact) et
I’aire de contact projeté par la relation suivante :

_\a
Br= e (3.19)

Ou,

B: Le coefficient correcteur de 1’ordre de 1 que compense la nano-axisymétrie de
I’indenteur.

Le module d’indentation Eit d’un échantillon est 1i¢ au module élastique réduit Er et
le module de I’indenteur Ei par la relation suivante :

Eit = —— (3.20)

Er Ei

AVec,
vi : Le coefficient de Poisson de 1‘indenteur
vS: Le coefficient de Poisson de 1’échantillon.

3.5.3.3 Phénomene de Pop-in

Durant les essais de nano-indentation, certains matériaux montrent des «sauts de
déplacements » pendant la charge et parfois pendant la décharge. Ce phénomene
brutal, correspondant a I’enfoncement de I’indenteur dans 1’échantillon sans
augmentation de la charge, est couramment appelé pop-in [60]. Il se traduit par un
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plateau horizontal sur la courbe de force-déplacement (fig.3.14). Au cours d’un essai
en déplacement contr6lé, le pop-in correspond a une chute brutale de la force.

Le phénomeéne inverse, appelé pop-out, est parfois observé : il s’agit d’une
diminution brutale de la pénétration, apparaissant généralement a la décharge. Ce
phénomene est observé dans un nombre beaucoup plus restreint de matériaux et est
de moindre amplitude que le pop-in. Le pop-out a été relié aux mouvements de
dislocations [61] ou a une transformation de phase [62].

Le phénomene de pop-in a été rapporté sur de nombreux materiaux, comme sur les
métaux [63], les céramiques [16], les alliages [64], les intermétalliques [65] ou encore
les semi-conducteurs [66]. Le Pop-in marque donc le début de la déformation
irréversible (fig.3.14).

250
200 - secondary pop-in
Z |
é first pop-in
g 150 - l
°
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K=
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=
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O
= pop-out
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0 -
0 300 600 900 1200 1500

Penetration depth (nm)
Figure 3.14 : Empreinte et courbe d’indentation Berkovich d’un monocristallin (Si),avec
deux pop-in a la charge maximale de 200mN

et un pop-out a la décharge [67]

3.5.4 Les méthodes d’estimation de la ténacité

3.5.4.1 Introduction

L’allégement des dispositifs optiques ainsi que la synthése et mise en forme de
nouveaux matériaux nécessitent des techniques de caractérisation performantes,
capables d’estimer les propriétés mécaniques telles que la ténacité. D’autre part,
I’amincissement de verres optiques se fait essentiellement par des procédés de
fabrication, mécanismes faisant intervenir la dureté et la formation de copeau par
rayage, si bien que la connaissance de la ténacité et de la dureté des matériaux est
nécessaire a la détermination de la perte de matiere par abrasion [68].
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La ténacité d’un matériau, K¢ est définie par sa résistance a la propagation brutale de
fissures [69]. Les premicres études portant sur I’effet des imperfections de la structure
sur la réponse mécanique des matériaux datent du XIX*™ siécle. En 1892, Larmor
[69] évalue I’influence des défauts et de la porosité sur la résistance mécanique des
matériaux. Plus tard, Griffith [70] tient compte de I’existence des défauts et de leur
geométrie sur la résistance a rupture des materiaux fragiles et développe la théorie de
la mécanique de la rupture, théorie adaptée ensuite par Irwin pour les matériaux
ductiles [71]. A partir de ce moment la connaissance de la ténacité des matériaux,
exprimée par le facteur d’intensité de contraintes critiques K¢ est considéré comme
un parametre clé permettant de prévoir la rupture des matériaux.

La tenacité est souvent obtenue au travers d’essais de traction ou de flexion
normalisés en utilisant des éprouvettes standards [72]. Quand les contraintes dues a la
géométrie des echantillons ou des piéces sont séveres, I’essai d’indentation
représente une des seules alternatives capable d’obtenir K,c. Par la suite, on détaille
les méthodes les plus représentatives decrites par lost [2], capables de mesurer K¢
pour des matériaux fragiles a I’aide d’indenteurs pointus.

3.5.4.2 Méthodes nécessitant la mesure de la longueur des fissures

Palmqvist fut le premier a utiliser 1’essai d’indentation (Vickers) pour déterminer un
parameétre de ténacité des matériaux[5,73]. Il établit un rapport entre la ténacité d’un
matériau et le travail nécessaire pour produire sa fissuration. A partir d’une charge
critique, la longueur des fissures (c) est directement reliée a la charge appliquée (F)
[5]. Par la suite, de nombreuses études ont été développées des relations entre F et ¢
[74,75]. La ...

5.a) représente une indentation de demi-diagonale a et demi-longueur des fissures c.
La morphologie des fissures varie en fonction de la géométrie de I’indenteur et de la
nature du matériau, elles peuvent étre de type cone, Palmgvist, Médian, Latéral, ou
Half Penny (5.b) [76].

(a) (b

Lateral 2 Palmaquist -
C
Half-penny radial @

Figure 3.15 : Représentation d’une indentation sur un matériau fragile
(a) avec une demi-diagonale d’empreinte a et une demi-longueur des fissures ¢
(b) différentes types de fissures d’apres [76].
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a) Méthode classique

Actuellement, 1’équation la plus utilisée pour le calcul de K¢ est celle proposée par
Anstis et al.[77,78]. Cette formule a été établie par comparaison entre les résultats de
I’indentation et des méthodes classiques de mécanique de la rupture. Anstis et al ont
établis cette équation pour 16 matériaux différents avec des valeurs de ténacité

comprises entre 0,74 et 12 MPa.m*?.

1

K, = x(H%)i (3.21)

Ou,

. une constante adimensionnelle qui dépend de la géometrie de la fissure et de la
forme de I’indenteur [79,80],

HV la dureté Vickers et E le module d’¢lasticité exprimés en MPa .

Pour un indenteur Vickers et une fissure de type Half Penny, la constante y est égale
a 0,016+0,004, ce qui suppose une incertitude de + 25% dans le calcul de la ténacité
par indentation.

Pour que la méthode soit correctement utilisée les fissures doivent étre suffisamment
développées, (c > 2a) [81].

Gong [82], attribue en partie cette incertitude au fait que la dureté varie avec charge
appliguée.

Il montre au contraire que le rapport a ne depend pas de la charge, et il substitue
la force (P) par la demi-diagonale de I’empreinte et 1’équation Erreur ! Source du renvoi
introuvable. devient :

2/C-3/2

L 2
2

K, = 0,046( ) (3.22)

E
HV

(9) |Q
N W

Meéthode utilisant le rapport Wt/We
De nombreuses études montrent 1’existence d’un rapport entre les énergies de
deformation totales (W,) et élastiques (W,), le module d’élasticité réduit
((E; =E/(1-v%)) et la dureté du matériau (H) [83,84]. Pour cette méthode, la relation
équivalente est donnee par :

We

-1 H
WtZk 1E_r (323)

AVec,

W;: l’aire totale sous la courbe force-déplacement d’un essai d’indentation
instrumenté
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W, : laire sous la courbe de décharge qui correspond a I’énergie de déformation
élastique.

L’aire W, est la somme de ’énergie de déformation élastique (W,) et de I’énergie de
déformation plastique (W,) (fig.3.16).

P (N)

h (um)

Figure 3.16 : Définition des énergies de déformation élastique (W) et plastique (Wp)
en indentation instrumentée pour un matériau [83,84].

Cette méthode représente 1’avantage de ne pas utiliser la dureté qui dépend de la
charge comme 1’a fait remarquer Gong, mais aussi d’utiliser des parameétres
expérimentaux plus robustes et faciles & mesurer si I’expérimentateur possede une
machine d’indentation instrumentée.

Ainsi, en utilisant ces énergies, la formule d’Antis et al. devient alors :
1

Wt 2 P
K, = 7‘(@) 5 (3.24)
Avec

A : une constante égale & (1-v%).y. et voisine de 0,0690 pour une pointe coin de
cube [85] et de 0,0498 pour une pointe Vickers [86].

k-1/2

3.5.4.3 Méthodes ne nécessitant pas la mesure de la longueur des fissures

Dans les equations précédentes, la détermination de la taille des fissures représente de
forts inconvénients. Ces mesures sont fastidieuses et présentent des fortes incertitudes
sur la détermination de la longueur réelle des fissures [87] en raison de divers
facteurs tels que 1’état de surface ou de 1’évolution de la dimension des fissures avec
le temps, en particulier pour les verres a cause de I’humidité [88]. Pour ces raisons,
des méthodes qui permettent d’estimer la ténacité sans besoin de mesurer les fissures
ont été développées.
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a) Méthode de la charge critique

On appelle force critique (P.) la force nécessaire pour amorcer la fissuration. Cette
force est directement liée a la ténacité [89]. Lawn et al. [27] proposent de calculer
cette derniére par 1’équation ci-0essous :

1p.\1/4
K = (gg) (3.25)
Ou
B : une constante qui vaut 2,2x10*, quand P, est exprimé en N, H, la dureté en GPa et
la ténacité K¢ en (MPa. m™?).
La détermination de la force critique peut étre effectuée par des mesures en émission
acoustique ou par la présence de sauts sur la courbe d’indentation.

b) Méthode de I’écaillage

La méthode de I’écaillage consiste a réaliser une indentation a une distance proche du
bord (h¢,) et & mesurer la force critique capable de créer 1’écaille (Pg,) (Fig.3.17).

De nombreuses études montrent une évolution linéaire entre la charge critique
d’écaillage et la distance au bord. Ce rapport est verifi€ pour de nombreuses
géométries d’indenteur [90-92]. Finalement en 2007, Chai et al. [93] comparent cette
méthode avec la méthode classique (relation 3.9) et obtiennent I’équation Erreur!
Source du renvoi introuvable..

K, =--% (3.26)
" hep?

Ou la constante y calculée en comparant les résultats avec ceux de la mécanique de la
rupture classique, est égale a 9,3 +1,3 pour un indenteur Vickers.

Pch

v

hen

Figure 3.17 : Représentation schématique de I’¢écaillage
produit par indentation [93].
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f) Méthode basée sur I’enfoncement brutal de I’indenteur (Pop-in)

Pendant un essai d’indentation, a vitesse de mise en charge constante, un
enfoncement brutal de I’indenteur peut se produire (Pop-in) qui se traduit par un
accident sur la courbe force-déplacement (3.18 a).

Deéplacement.h

(p=angle CAF
p=74"
AC=h_,
EG=h,

EF=3,5 h,
CF=3,5 h,_,
CE=3,5(h_,-h,)
ED=3,5 h,

Figure 3.18 : Schéma représentatif d’une courbe d’indentation
force-déplacement [94]
(a) a vitesse de chargement imposée montrant le déplacement brutal
de I’indenteur (Pop-in)
(b) représentation schématique d’une indentation Vickers sur un matériau fragile.

Quand il y a fissuration, 1’écartement des lévres au centre de la fissure (dy) est
normalement calcule :

_ 8Pm

dg = D(y) (3.27)

nEy

Avec

P : la pression dans le centre de la fissure,

m : le rayon de la fissure, E; le module d’élasticité réduit

et D(y) : une constante qui vaut entre 0,5 et 0,7 [95].

Field, Swain et al.[96] associent ce Pop-in & un changement dans le mode de
propagation des fissures. Pour un diamant en forme de coin de cube, ils relient cet
écartement a la pénétration brutale de I’indenteur pendant le Pop-in (hy), & la
pénétration maximale (hy,) et & une longueur de fissures équivalente (Cpop-in) :

CPopin = V2hy, + ( :—M — \/E) h, (3.28)
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Ou,

HM : est la dureté Meyer (exprimée en GPa)

Q : une constante estimée a Q = 4,7+0,2 pour Field et al. (a partir d’essais effectués
sur de la silice fondue et du carbone vitreux)

et Q = 3,52+0,4 pour Scholz et al. [98] (a partir d’essais effectués sur de la silice
fondue et du saphir). Puisque cette équation dépend de la géométrie de 1’indenteur
elle doit étre recalculée pour un indenteur Vickers. En reprenant la méthodologie de
Field et al.

La figure 3.18.b montre la représentation d’une indentation avec un indenteur de ce
type, la longueur de fissures équivalente devient donc :

Er
Chopin = 3,5hm + (Q' 2 = 3,5) hy (3.29)

Nous supposerons comme Field et al.[96] que la constante Q’ est indépendante du
matériau. Sa valeur pour un diamant Vickers sera obtenue en dérivant 1’équation
Erreur ! Source du renvoi introuvable. par rapport a la pénétration créee par le Pop-in (hx)
(Equation 3.30) :

dc 'Er
Fr Q= —35 (3.30)

La représentation graphique de la longueur de fissures (calculé au travers des mesures
experimentales pour la force de Pop-in) en fonction du déplacement de I’indenteur dd
au Pop-in permet d’obtenir cette constante.

d) Méthodes énergétiques

Les formules basées sur 1’énergie nécessaire pour créer la fissuration sont
communément utilisées pour déterminer la ténacité des films minces et des
revétements [83,100] (équation 3.31). Dans la these de Chen [76], il valide cette
équation en ’appliquant aux matériaux massifs.

Er-Ur
K, = /—“pt (3.31)
Arupt
ol

U,yp © st ’énergie nécessaire pour produire la fissuration
Et Anype I’aire de rupture. Pour une fissure de type Half Penny I’aire de rupture vaut
nc’. Ainsi I’équation Erreur ! Source du renvoi introuvable. devient

E.U
K, = [—& (3.32)

TCc?
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3.5. Conclusion

L’indentation est devenue un outil attractif pour la caractérisation et analyse des
propriétés mécaniques des differents matériaux, ou la ténacité K, la dureté et le
module d’Young sont obtenus aux moyens d’essais instrumentés en nano et macro
indentation en utilisant des indenteurs Vickers, Berkovich ou coin de cube.
Généralement, la technique d’indentation est utilisée pour estimer la ténacité, par
différentes méthodes basées sur la mesure de la longueur des fissures en fonction des
contraintes appliquées sur le matériau. Cette derniére peut étre modifiée en
remplacant le rapport du module d’Young sur la dureté par celui de I’énergie de
déformation élastique sur 1’énergie totale. Les formules ne nécessitant pas la longueur
des fissures incluent les méthodes de la charge critique, de 1’écaillage et celle basée
sur I’enfoncement brutale de 1’indenteur (Pop-in).

Finalement, toutes les méthodes utilisées, sont comparées en fonction de différents
parametres, et permettent aussi d’obtenir la ténacit¢ par indentation avec moins
d’incertitude.
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4.1 Introduction

Ce chapitre est divisé en deux parties, la premiere consiste a étudier
expérimentalement les procédés de fabrication des matériaux utilisés (verre Crown,
verre Flint et verre céramique Zerodur®). Nous présentons des résultats obtenus par
le rodage et le polissage en abrasifs libres et liés (pastilles). L’¢état de surface
(rugosite) est caractérisé au moyen d’un profilométre optique.

Dans la deuxiéme partie, et en utilisant la technique d’indentation classique, nous
estimons la ténacité K,. a partir de la longueur de fissures formées a 1’aide de
différentes relations en fonction des hypothéses faites sur la géométrie des fissures.
Les resultats obtenus sur ces différents verres, ainsi que leurs dispersions, sont
compareés.

Par la suite, nous visualisons le comportement de chaque verre permettant de dé
terminer les propriétés et suivre l'effet de la fatigue mécanique en fonction du
nombre de cycles, de la charge d’indentation et du temps de maintien a la charge
maximale au cours de I’indentation cyclique.

4.2 Matériaux et méthodes

4.2.1 Matériaux utilisés

Les matériaux utilises sont des verres minéraux fragiles a base de silice. Les verres
Sodo-calciques sont des verres les plus répandus, ils sont utilisés dans 1’industrie pour
la fabrication industrielles a usage alimentaire : bouteilles, flacons et des verres a
boire mais aussi des verres plats (flotté) pour le vitrage industriel : double vitrage
(batiments) et vitrage feuilleté ou trempé (pare-brise de véhicule) de protection
solaire. La technologie du verre « Float glass » a été découverte par Pilkington
Brothers dans les années 1950 [1]. Le verre flotté est teinté dans la masse grace a des
colorants (oxydes métalliques) ajoutés a la composition du Float. Il a une qualité de
surface excellente, transparente et lisse, il résiste aux chocs thermiques et posséde un
taux d’absorption énergétique trés élevé.

Les Crowns K5 sont les verres les plus utilisés en conception optique. Une lentille
convexe en crown et une lentille concave en flint réalisent les premiers doublets
optiques pour corriger I’aberration chromatique ou sphérique ; leurs compositions
restent proches de celle du verre flotté avec une forte teneur en silice, en soude et en
calcium. Les verres crown ont un faible indice de réfraction et un nombre d’Abbe
élevé, supeérieur a 50.

Les verres Flints KzSFN5, tres riches en plomb, ont un fort indice de réfraction et
sont trés dispersifs par rapport aux verres précedents. Ils sont utilisés généralement
dans la verrerie d’art pour leur brillance, dans le domaine des verres optiques et dans
la protection des écrans.

Les verres Silico-boro-calciques ou vitrocéramiques de type Zerodur®, sont
constitués de microcristaux dispersés dans une phase vitreuse. Le Zerodur® de Schott
reste relativement transparent a 1’ceil car les indices de réfractions de la matrice
vitreuse et de la phase cristallisée sont proches ; cependant la dispersion créée par la
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présence de nano cristaux empéche son utilisation dans des optiques passives, ¢’est-a-
dire pour transmettre la lumiere [2-4]. Les vitrocéramiques résistent a des chocs
thermiques exceptionnellement élevés, supérieurs a 300 Kelvin, et possédent un
faible coefficient de dilatation. Ses utilisations les plus connues sont les plaques de
cuisson et la réalisation de grands miroirs astronomiques.

Les verres utilisés sont de dimension rectangulaire 32x23x5 mm2 pour le crown et
32x23x6 mm3 pour le flint, de dimension carrée 44x44x8mm? pour le verre Flotté et
sous forme de cylindre 25x12mm?2 pour le Zerodur®.

Les compositions chimiques et physiques des quatre nuances déterminées par
diffraction des rayons X et par mesure de I’indice de réfraction (Réfractoméetre Abbe
de Carl Zeiss) sont presentees dans le tableau 4.1 :

Propriétés physiques Composition %
Verres P n \Y % SiO, | Na,0O CaO | K,O | MgoO Al,O; | P,Os Li,O | TiO, | ZrO, | AO;z | Fe,04
Flotté 247 | 144 | 613 | 0,20 | 70,3 13,8 10 0,6 4,1 11 0,1
Crown K5 | 2,5 152 | 58,6 | 0,22 | 71,7 13,5 10,2 | 0,73 2,77 11
Flint 3,67 | 165 | 39,6 | 0,28 | 38,9 5,24 55,86
lourd
Zerodur® | 253 | 152 | 56,2 | 0,24 | 55,8 0,5 1 26,3 7,9 3,7 23 119 0,5 0,1

Tableau 4.1: Composition chimiques et physiques des verres utilisés (p: densité
(gr/cm®), n: Indice de réfraction, V: Nombre d’Abbe et v: Coefficient de poisson).

4.2.2 Elaboration des grains abrasifs lies (pastilles en oxyde d’alumine et en
oxyde de cérium)

Les pastilles élaborées pour le rodage sont a base d’alumine Al,O3 de type corindon
blanche a 98 % de pureté, d’une dureté 9 sur 1’échelle de Mohs et une densité de 3,89
g/cm?®. La préparation consiste a mélanger 70 % d’alumine en masse avec 30 % de
résine époxy pendant 10 minutes pour rendre le mélange homogene.

Des pastilles de différentes tailles de grains (40, 30, 15, 7 et 3 um) ont été élaborées.
Les parametres d’¢élaboration : I’effort de compactage, la température de cuisson, le
temps de maintien et la proportion abrasive-liant, sont constants pour toutes les
pastilles. La mise en forme réalisée en mode uni-axial consiste a soumettre une
quantité de mélange déposée dans une matrice fermée avec un effort de compactage
de 10 KN. Les pastilles sont ensuite cuites a une temperature de 150°C.

Les pastilles élaborées pour le polissage de précision sont a base d’oxyde de
cerium CeO, de type CERI 100VO blanche de la société Piplow et Brandt, elles ont
10 mm de diametre et une taille de grain moyenne de 0,5 um.

Les figures 4.1 et 4.2 montrent respectivement le principe d’élaboration et les
différents matériels utilisés pour la compression des pastilles.
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Figure 4.1: Principe d’élaboration des pastilles
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Figure 4.2 : Matériels utilisés pour la compression et la cuite des pastilles

4.2.3 Rodage et polissage par pastilles

Le rodage et le polissage par pastille sont effectués sur la méme machine classique
constituée d’un porte piece qui tourne a une vitesse de rotation moyenne de 60 tr/min.
Les pastilles sont collées sur le porte outil qui tourne en sens inverse de I’échantillon
fixé sur le porte piece par la résine (Fig.4.3). Ce dernier tourne a une vitesse
constante et oscille a des amplitudes réglables selon le diamétre du rodoir. Les
parametres de 1’opération de rodage/polissage sont les mémes que ceux de
rodage/polissage par abrasifs libres. Durant I’opération 1’ecau alimente la zone de
travail (Fig. 4.4).

Au cours des essais de rodage et de polissage, des précautions ont été mise en place
afin d’assurer un bon déroulement de nos expériences : les pastilles et les verres
doivent bien adhérer, les pastilles produites doivent étre rapidement opérationnelles,
afin d’éviter toute sorte de contaminations et de mettre de grandes masses sur le porte
piéce qui risquent la destruction du montage.
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Figure 4.4 : Principe de rodage par des grains abrasifs liés (pastilles)

4.2.4 Choix du liant (Polissoir)

Une étude préalable a permis d’établir les paramétres optimaux d’élaboration : a

savoir I’effort de compactage de 10 KN, la durée de maintien au compactage de 30
secondes et la durée de maintien a la cuisson de 60 minutes. La comparaison des
pastilles en fonction de leurs qualités et efficacités a été faite pour les tailles de grains
abrasif 40 um et 30 um, liés par les trois types de liant :
le polyuréthane, les chutes du verre en silice, et la résine.
Des essais préliminaires ont été effectués a 1’aide du verre Flint pour visualiser et
choisir le type de liant a utiliser pour les deux procédés. La quantité de matiere
enlevée est caractérisée par une perte de masse Am (Am = (m,) avant - (my) apres)
mesurée par une balance digitale Sartorius de sensibilité 0,1mg.

Les figures (4.5 — 4.8) mettent respectivement en évidence la variation de la perte
en masse et de la rugosité en fonction du temps de rodage du verre flint lourd pour les
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deux tailles de grains abrasifs utilises et les trois types de liants. On remarque une
différence de comportement pour la perte en masse et la rugosité : la perte en masse
varie linéairement avec le temps de rodage; par contre la rugosité diminue
rapidement pour les 3 premieres minutes et atteint le minimum dés 7 minutes.

Nous remarquons aussi que les courbes de la perte en masse, ainsi de la rugosité pour
les deux tailles abrasives (40 um et 30 um) et les trois liants utilisés ont presque les
mémes allures, exceptées pour le liant polyuréthanne qui a un comportement différent
par rapport aux deux autres. En effet, les meilleurs résultats pour la perte en masse et
la rugosité sont obtenus par les pastilles liées par résine indépendamment de la taille
de grains abrasifs, ce qui peut étre associé a la nature du liant et la qualité de sa
liaison avec les grains abrasifs; liaison attribuée a la température de fusion de la
résine et de sa viscosité, ce qui lui permet de se diffuser et d’enrober I’ensemble des
grains lors de la cuisson.

La liaison par réesine est plus forte que celle par polyuréthane a cause de la faible

mouillabilité de cette dernicre avec les grains abrasifs d’alumine. En méme temps,
elle est moins solide que la liaison par le verre et fritté a une température permettant
d’atteindre la température de ramollissement de la poudre de verre qui, apres
refroidissement produit des pastilles tres dures ou le détachement des grains sera trés
difficile. Par conséquent la perte en masse est moins importante que celle réalisée par
les pastilles liées par résine. Il a été remarqué que les pastilles liées par polyuréthane
sont de piétre qualité a cause de leur effritement tres rapide lors du rodage avec des
tailles de grain 40 et 30 um, d’ou une trés courte durée de vie qui est égale a une
seule phase de rodage, et une dispersion des résultats pour la perte en masse en
fonction du temps de rodage (Figs. 4.5 et 4.6).
Le liant verre est plus solide, d’ou une usure relativement faible en comparaison avec
les autres liants. Cependant cette durée de vie trés élevée n’est pas toujours
accompagnée d’une bonne efficacité. Aprés les essais préliminaires et les résultats
trouves pour le verre Flint, les pastilles en résine époxy sont choisies comme
correspondant a un liant efficace, procurant une rugosité réduite comparée a celle
obtenue avec les aux autres liants, et une usure plus faible procurant une plus grande
durée de vie.
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Figure 4.5: Evolution de la perte en masse en fonction du temps de rodage du verre
Flint lourd pour une taille de grain 40 um et pour les trois types de liant
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Figure 4.6 : Evolution de la perte en masse en fonction du temps de rodage du
verre Flint lourd pour une taille de grain 30 pum et pour les trois types de liant
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Figure 4.7 : Evolution de la rugosité Rqg en fonction du temps de rodage du verre
Flint lourd pour une taille de grain 40 um et pour les trois types de liant
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Figure 4.8 : Evolution de la rugosité Rq en fonction du temps de rodage du verre
Flint lourd pour une taille de grain 30 um et pour les trois types de liant

4.2.5 Opération de rodage et polissage

La figure 4.9 montre le principe du rodage et polissage du verre par des grains
abrasifs libres et liés (pastilles). En effet, I’opération de rodage a été effectuée sur une
machine classique, constituée d’un porte outil qui tourne a une vitesse de rotation de
124 tr/min. Les grains abrasifs liés sont collés sur le porte outil, qui tourne en sens
inverse de I’échantillon de verre, fixé sur le porte piece par des résines. Ce dernier
tourne a une vitesse constante et oscille a des amplitudes reglables selon le diametre
du rodoir. Les grains abrasifs utilisés sont du type a-alumine (Al,O3) (Abralox,
qualité E, de la société Pieplow et Brandt Gmbh). Les trois types de verre : verre
ceramique (Zerodur®), Crown K5 et Flint lourd de Schott sont polis successivement
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par différentes tailles de grains : 40, 30, 15, 7 et 3 um, pendant une durée de 60
minutes, puis a ’aide d’un polissoir plus doux et des grains abrasifs d’oxyde de
cerium (CEROX 1660-1663). Le polissage permet d’obtenir une surface transparente,
la diminution de la rugosité et la mise en forme a la précision nécessaire. Le temps de
polissage des verres Crown et Flints varie de 0 a 15 min, par contre le Zerodur®,
difficile a polir, nécessite un temps de polissage important pouvant aller jusqu’a 45

minutes.
Echantillon
Porte échantillon Alimentation en suspension
'
[
Alimentation d'eau
/ . ]
./ Pastille i Polissoir
AR |
! b an e mnashhiissnesabths1en RS
i
!
Porte-outil ;
] @
L —— I
a) Polissage par des abrasifs liés (pastilles) b) Polissage par des abrasifs libres

Figure 4.9 : Principe du rodage et polissage du verre par des grains abrasifs
libres et liés (Pastilles).

La figure 4.10 présente trois types de verres (Crown K5, Flint lourd et Zerodur®),
qui sont rodés et polis par des grains abrasifs liés (pastilles).
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Figure 4.10 : Rodage et polissage des verres par des grains abrasifs liés:
(@) Flint lourd, (b) Crown K5, (c) verre Flotté
(non rodé et non poli) et (d) verre céramique Zerodur®.

4.3 Caractérisation de la surface des matériaux fragiles (rugosité)

Pour évaluer la surface apres les essais de grande durée, une Profilométrie a été
réalisée [5]. Ce type d’expérience peut étre effectuée avec différents matériaux et
diverses rugosités : métalliques, composites, plastiques, verres [6].

Le profilometre optique Veeco Wyko NT 9300 est utilisé pour visualiser les critéres
de rugositeé (Fig. 4.11). Les caractéristiques techniques de cette machine sont comme
suit :

01) Volume utile : 200mm x 200mm x 100mm

02) Mesure elémentaire de 640 x 480 pixels

03) Etendue supérieure par technique de stitching

04) Résolution verticale maximale : 3 Angstrom

05) Masse maximale : 10Kg.

Le profilomeétre optique est associé d’un logiciel Visual 4.0 qui utilise la méthode
VSI, c’est un systéme optique de non-contact permettant de mesurer des surfaces
rugueuses avec une dénivellation de plusieurs millimetres. Cette méthode
d’interférométrie a balayage vertical se base sur une lumiere réfléchie par un miroir
de référence combinée avec la lumiére réfléchie par 1’échantillon pour produire des
franges d’interférence. La frange présente un meilleur contraste a la distance focale.
La denivellation maximale de mesure est de 2 mm et la résolution est de 3 nm.
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Figure 4.11 : Profilometre optique de type Veeco (Wyko NT9300).

4.3.1 Principe du profilometrie

Le Profilométre optique présente une lumiére monochromatique centrée sur une
longueur d’onde de A=550 nm. Cette machine est utilisée pour caractériser la surface
des matériaux (rugosité) et ainsi pour déterminer la longueur des fissures des
¢chantillons apres I’essai d’indentation.

Il existe différents objectifs qui sont monteés sur une tourelle avec des systemes
optiques de Michelson et Mirau. La figure 4.12 montre le systeme optique de
I'objectif de Michelson.

Ce systéeme peut fonctionner avec deux modes différents: PSI (interférométrie a
décalage de phase) et VSI (balayage vertical interférométrie). Pour le premier mode,
"un transducteur piézoélectrique se déplace linéairement sur la surface de référence
d'une petite quantité connue, pour provoquer un déphasage entre le test et les
faisceaux de référence. Le systeme enregistre I’intensité, puis convertit l'intensité de
front d'onde des données en intégrant les données d'intensité . (Citation extraite de la
documentation technique Veeco). Cette technique est utilisée lorsque la différence
entre les points de mesure adjacents est supérieure a A / 4 sinon une erreur plus élevée
pourrait étre faite. En conséquence, cette technique est utilisée seulement pour des
échantillons qui ont des surfaces plates, continues et assez lisses.

Concernant le second mode, " I'objectif interférométrique se déplace verticalement
pour balayer la surface a différentes hauteurs ". Comme le systéeme balaye vers le bas,
un signal d'interférence pour chaque point de la surface est enregistré. Enfin, la
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position verticale correspondant a la créte du signal d'interférence est extraite pour
chaque point sur la surface.

Plan focal

Lentille

- A

Separatrice

D B

[

i\
— /
Surface d& 'échanh'ﬂoﬁ

Figure 4.12 : Principe optique de 1’objectif Michelson

4.3.2 Etat de surface

La rugosité est etudiée par le Profilomeétre optique VeecoWyko NT9300. Le verre
crown K5 permet d’obtenir une rugosité satisfaisante comparée a celle du verre Flint
lourd et Zerodur®.

La technique du polissage par pastilles présente une qualité de surface meilleure pour
les trois verres étudiés. En effet, les valeurs de rugosité Ra présentées dans les figures
(4.13 — 4.15) semblent presque identiques pour les deux verres traités: (Ra = 10 nm)
pour Flint lourd et Zerodur® et elle est minimale (Ra =8 nm) pour le verre K5.
Concernant les valeurs de rugosité Rq, elles sont de 10 nm et 20 nm pour les deux
verres (K5 et Zerodur®) et Flint lourd respectivement. Ceci peut étre expliqué par les
differentes dimensions de grains utilisés, les conditions de travail, la nature du verre
et ainsi qu’a la difficulté de polissage des verres céramiques par pastilles.

Les figures 4.16 et 4.17 représentent respectivement la variation des rugosités Ra
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et Rg en fonction du temps de polissage. La rugosité des deux verres (K5 et Flint
lourd) diminue rapidement pendant les 5 premiéres minutes, puis atteint le minimum
vers 10 ou 12 minutes. Par contre la rugosité du Zerodur®, diminue lentement pour
les 10 premieres minutes, elle atteint un minimum vers les 15 minutes, puis elle
commence a se stabiliser a partir de 20 minutes. On a remarqué que les deux verres
étudiés K5 et Flint lourd sont faciles a polir puisque le temps de polissage est réduit,
par contre le verre Zerodur® difficile a polir, demande un temps de polissage

important.
Ra=0.12 pm Polishing time : 2' = -7 Ra= 0.09 um Polishing time : 5' = - e
Rq=0.23 pm - 630 Rq=0.18 pm
L 2350
Rt=8.04 pm _ se0 Rt=3.37 um

- 050 126.7 um

um

Ra=0.07 yum Polishing time : 7' -7 Ra=0.04 ym Polishing time : 10’ = 149
Rg=0.09 um ok Rq=0.07 um - 120
Rt=2.84 ym - Rt=137 ym - 100

126.7um 126.7 um

0.44 0.58
Ra=0.02 um Polishing time : 12' - o038 Ra=0.01 pm Polishing time : 15' - 268
Rq=0.04 um | s Rq=0.02 um
Rt=1.09 ym - Rt=3.09 um | oo

126.7 um - -0.00

126.7 um - 0.00

Figure 4.13: Rugosité en 3D obtenue pour le verre Flint lourd
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poli par pastille.

Ra=0.06 ym Polishing time : 2' - 280
Rq=0.09 um - 20

Rt=3.335 pm

126.7 um

Ra=0.03 um Ploishing time : 7' 202
Rq=0.04 um

Rt=4.25 pm

126.7 um - 050

Ra=10.008um Polishing time :12' - **
Rq=0.01 pm - 400
Rt=543 um - 350

Ra= 0.04 ym Polishing time : 5'
Rq=0.05 pm

Rt=1595 pm

95.0

126.7 um

Ra=0.01 um Polishing time : 10
Rq=0.02 um

Rt=2.33 ym

126.7 um

Ra=0.008 pm Polishing time : 15'
Rq=0.01 pm

Rt=1482 pm

126.7 um

- -097

126.7 um

Figure 4.14: Rugosité en 3D obtenue pour le verre Crown K5
poli par pastille.
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126.7 um B
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Rt =1.05 um

- 0.150
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- 0.050
- 0.000
- -0.050

- -0.100

- 0.150

- -0.250
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126.7 um 30
- -0.400

- 0.450
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Ra=0.02pm Polishing time : 15' = o8
Rq=0.03 pm - 0.100
Rt=0.67 ym - 0050
- 0.000
- -0.050
- 0100
- -0.150
- 0200
- 0250

- -0.300

126.7 um [-0:350

Ra=0.09 ym Polishing time : 5'
Rq=0.14 pm
Rt=433 pm

95.0
126.7 um

Ra=0.06 um Polishing time : 10'
Rq=0.08 um
Rt =0.87 um

126.7 um

Ra=0.01 ym
Rq=002pum
Rt=0.65 pm

95.0
126.7 um

Polishing time : 20'

Ra=0.01 um
Rq=0.01 um
Rt=0.53 uym

Polishing time : 30'

95.0
126.7 um

um
- 0085
- 0.050
- 0000
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- -0.100
- -0.150
- -0.200
- -0.250
- -0.300
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Figure 4.15: Rugosité en 3D obtenue pour le verre Zerodur® poli par pastille
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Figure 4.16: Evolution de la rugosité Ra en fonction du temps de polissage
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Figure 4.17: Evolution de la rugosité Rqg en fonction du temps de polissage

4.3.3 Micrographie des verres obtenus par le microscope électronique a balayage
Pour obtenir des images avec une plus grande précision, nous observons également la
surface des verres utilisés au moyen d’un microscope ¢lectronique a balayage MEB
(Fig. 4.18). Cet instrument qui travaille avec un faisceau d’électrons offre des

performances suivantes :
a) Grossissement :

Mode de Zoom (MAG) : de 10 a 300x (a une distance de travail de 39 mm)

b) Résolution d’mage a 35 KV:
- A 8 mm de distance : 3,5 nm garantie
- A 39 mm de distance : 10 nm garantie

¢) Courant de sonde :
de 10" a 10°Ampeére
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Pour avoir une image de 1’échantillon il faut que celui-ci soit conducteur. En effet une
surface conductrice laissera passer le faisceau d’électrons jusqu’au capteur, alors

qu’une surface isolante ne le fera pas. Or, le verre et le verre céramique sont de tres
bons isolants. Pour ce faire, nous allons métalliser nos échantillons.

“ugr - A

‘ v ~ ; \ '“' . .,
Figure 4.18 : Microscope electronique a balayage conventionnel Hitashi S-520

4.3.3.1 Equipements périphériques pour la metallisation des échantillons

Pour métalliser les échantillons non metalliques (verre, verre céramique), nous
disposons des équipements suivant (Fig.4.19):

Une bouteille de gaz (argon),

Pulveérisateur cathodique de type SC500 Emescope)

Une enceinte

116




CHAPITRE IV : Résultats expérimentaux et discussions | 2017
I

Thermoéléctrique

Bouteilles de g4

Enceinte

Figure 4.19 : Matériels utilisées pour la metallisation

4.3.3.2 Métallisation de la surface de I’échantillon

Le phénomene mis en jeu pour la metallisation est la pulvérisation cathodique. Pour
étre réalisé 1l faut que I’enceinte soit sous vide. On ajoute alors un gaz noble (Argon),
On purge c’est-a-dire le vide doit se trouver entre 4 et 5 torr. Eteindre la lumiere pour
observer un plasma de couleur rose qui se forme au niveau de la surface grace a un
courant d’environ 30 et 40 mA. Des atomes d’or-palladium se déposent sur
I’échantillon. Attendre un instant jusqu’a 1I’opération se termine, faire diminuer la
pression et ensuite nous récupérons nos échantillons (Figs. 4.20 et 4.21).

Figure 4.20 : Principe de la métallisation sur les échantillons utilisés
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Figure 4.21 : Verres metallisés

4.4 Les micrographies obtenues par MEB

Les micrographies obtenues par microscopique électronique a balayage sont
montrées dans les figures (4.22 - 4.24). On constate que le polissage des surfaces
des trois verres par des grains abrasifs liés (pastilles) est efficace et meilleur par
rapport au polissage par les grains abrasifs libres, seulement la difféerence reside dans
le polissage du verre Crown K5 par pastilles qui donne des résultats meilleurs que
celui du verre Flint et Zerodur® sur la qualité et 1’état de surface.

En effet, le verre Crown K5 est mieux poli que le Flint et Zerodur® soit par des
grains abrasifs libres ou par des grains abrasifs liés (pastilles).

Les micrographies visualisées par le microscope électronique a balayage du verre
Flint et du verre Zerodur® montrent des images qui comportent des défauts de
surface en creux (Figs. 4.23 (c) et 4.24 (e)).

Ces derniers sont dus a nombre de facteurs, a savoir les caractéristiques des grains
abrasifs : (nature, forme, dureté,.), et sur un grands nombre de paramétres
technologiques qui entre en jeux et en particulier le temps d’opération durant les
procédés de fabrication. En effet, La surface s’améliore au fur et a mesure que la
taille de grain diminue. Ceci est peut-étre di a I’effet de la surface de contact entre
grain et la surface du verre. Quand le temps de polissage est optimal, les défauts de
surfaces se réduisent permettant ainsi d’obtenir une rugosit¢ minimale avec une
qualité de surface meilleure (Figures : 4.22 (b), 4.23 (d), et 4.24 (f)).

En plus, si nous observons les images du verre Crown K5, la rugosité minimale
comporte des défauts de surface de faible dimension, et pour un temps optimal, la
qualité de surface efficace et acceptable, montre une différence comparée a celle du
verre Flint et du verre Zerodur®.

On peut donc conclure que la diminution de la rugosité est proportionnelle a la
diminution de la taille des grains.
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Figure 4.22: Micrographies de la surface du verre Crown K5 poli par
des grains abrasifs libre (a) et par pastilles (b)

.,"a"".—,;- .

Figure 4.23: Micrographies de la surface du verre Flint lourd poli par
des grains abrasifs libre (c) et par pastilles (d)

Figure 4.24: Micrographies de la surface du verre Zerodur® poli par
des grains abrasifs libre (e) et par pastilles (f)
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4.5 Technique d’indentation
4.5.1 Moyens utilisés
A/ Machine macro indentation
* L’indentation utilisée durant nos expériences a laboratoire de L’ENSAM (Lille-
France) est une machine d’indentation type Zwick ZHU 2.5 (Figure 4.25).
* e test d'indentation est guidé par la norme 1SO [7,9].
* L'étalonnage de la machine a été effectué avec la norme I1SO 1477-3 [8,10].
*Les caractéristiques technigques de la machine sont les suivantes:
01/ Force (2 a 2500N): plage de résolution du capteur comprise entre 0,25 et 1%.
02/ Déplacement (Sum-1000pum): résolution du capteur de 0,05um
03/ Dureté (1N / mm?*- 2.10°N / mm?):
a - dureté Martens: résolution du capteur de 2%
b- dureté d'indentation: résolution du capteur de 2%.
* Module (10N / mm? 5.10°N / mm?): incertitude de 2%
* La machine d’indentation est pilotée par un logiciel Xpert® qui permet d'obtenir
des valeurs, des graphiques, des analyses numériques et des images de l'impression
grace a un microscope reposant sur le logiciel.

< ; “‘

Figure 4.25: Machine d’indentation Zwick ZHU 2.5
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B/ Composition et principe de I’indenteur

La téte (poingon) de la machine d’indentation est composée d'une coquille, de
plusieurs capteurs pour mesurer la force et la profondeur, et un pénétrateur comme le
montre la figure 4.26:

Coquille

Sytéme de mesure
de la force

.- Systeme de mesure de
la profondeur

Indenteur

Pied de capteur

Figure 4.26: Les éléments constructifs de la téte (poingcon) mesurant la dureté
Zwick ZHU 2.5KN

La figure 4.27 montre des séquences d’indentation durant un test de dureté de
Martens sur une surface d’un échantillon, le principe se fait comme suit :
Au début le pied du capteur descend jusqu'a la surface a tester (étapes 1 a 2) ;
La téte (poingon) est abaissée jusqu'au pied du capteur et plus tard, le pénétrateur
entre en contact avec la surface de I’échantillon (étape 3) ;
Puis le chargement (étape 4) ;
Et le déchargement (étape 5) est effectué et la téte est décalée vers la position de
depart (étape 6).

(1 (4) (5) (6)
F= Dh—D F=Fmax, h=hmax F=0, h=hmin

IBIEET

Flgure 4.27 : lllustration de la séquence d'indentation pour le test de dureté Martens

Apres le test d'indentation, les résultats ont été analysés par testXpert®. Il a été
possible de sélectionner differents resultats utiles pour I'étude: HV, Eit, hmax, F, etc.
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Un microscope optique avec un grossissement global de x50 est utilisé pour observer
I'empreinte sur I'échantillon.

4.5.2 Essai d’indentation

Les essais d’indentation sont effectués a 1’aide du macroduromeétre instrumenté
Zwick ZHU 2.5.

Les charges appliquées permettant de mesurer la ténacité sont de 5 a 40 N.

Des essais d’indentation sous des charges appliquées pouvant atteindre 300 N ont été
menés afin de mettre en évidence des pop-in. L’évolution de la charge en fonction de
la pénétration pour les quatre échantillons, avec des charges allant de 5 a 90 N est
présentée sur la figure 4.28.

Le tableau ci-dessous présente les grandeurs de module d’élasticité E et de la dureté
Vickers HV obtenus directement par la machine de macroindentation. Un curseur
permet de mesurer la taille de I’empreinte (a) et la longueur de fissure (c) apres
chaque charge d’indentation sélectionnée.

Matériaux utilisés
Charges Verre Flotté Verre Zerodur®
P(N) c(um) E(GPa) HV(GPa) a (um) c(um) E(GPa) HV(GPa) a (um)
5 33,7+1,01 61,4+1,9 6,5+0,42 17,46+0,65 25,5+1,37 60,7£1,39 8,36+0,29 16,3£1,01
10 57,4+2,43 | 61,6+8,42 6,2+0,5 27,59+0,74 48,8+1,98 64,2+3,35 8,01+0,017 | 21,95+1,01
15 82,1+1,5 63,2+1,26 5,96+0,58 34,35+0,81 73,6+2,01 63,145,51 7,92+0,62 28,17+1,06
20 101,86+2,3 | 64,8+0,106 5.73x0,4 40,78+1,09 95,7+359 57,9+£1,39 7,27+0,78 37,5+1,13
30 129,40+3,6 | 65,5%£3,9 5,7£0,29 48,82+1,11 124,9+6,5 55,8+3,58 6,99+0,81 42,6%1,2
40 150,9+4,02 | 65,4+3,59 5,75+0,3 59,1+1,18 150,6+1,37 53,2+4,01 6,51+0,42 48,75+1,6

Tableau 4.2 : Les grandeurs de E, HV, a et ¢ obtenues pour
chaque essai d’indentation
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P(N) c(um) E(GPa) HV(GPa) a (pm) c(um) E(GPa) HV(GPa) a (um)
5 34,9+0,7 | 456+1,02 | 6,20+0,30 | 18,6+0,81 | 4583+1,38 | 73,00+1,96 | 7,01+0,41 | 17,95+0,02
10 56,6+4,04 | 44,8+1,03 | 6,03+058 | 254+1,49 | 83,79+2,60 | 73,12+3,25 | 6,74+0,67 | 27,09+0,04
15 80,8+3,37 | 44,3+1,38 | 6,00+0,66 | 33,3+1,2 | 130,46+4,30 | 71,8437 6,4+0,19 | 34,85+0,08
20 | 103,3+348 | 445+3,21 | 597+0,82 | 41,1+1,29 | 156,97+0,60 | 67,3+2,8 | 6,08+0,12 | 38,27+0,18
30 | 131,4#195 | 41,1#36 | 4,54+0,83 | 56,2+44,82 | 201,68+4,06 | 64,5+1,26 | 577+0,43 | 47,35+146
40 | 152,08+2,36 | 38,66+1,38 | 4,36+0,32 | 61,3+0,106 | 243666 | 59,27+12 | 5,310,551 50,47+4,5

La ténacité K. est calculée en utilisant les quatre relations du tableau 4.3 : deux pour
les fissures de type M et deux pour les fissures de type P.

N° Equations Références
1 K,c=0,016(E/H)"*. P.C™" Anstis [11]
2 K,c=0,022(E/H)*>. p.C™" Tanaka [12]
3 K,c=0,089(E/H)*". (P/a).C’* Niihara [13]
4 K,c=0,089(E/H)>.(a/l). P.C™*" Laugier [14]

4.5.3 Reésultats et discussions
Les valeurs moyennes obtenues de Kc, E et HV sont regroupés dans le tableau 4.4 :

Tableau 4.3 : Equations utilisées pour le calcul de la ténacité K. pour différents
hypothéses de géométrie de fissure

Module Dureté . 2
, . Ténacité K,c (MPa.m™)
vVerres d’Young Vickers
E(GPa) HV(GPa) Anstis Laugier Tanaka Niihara
Flotté 68,80 +£1,04 6,2+0,2 1,02+0,02 0,73+0,04 1,09+0,04 1,05+0,03
Crown K5 57,43 +1,16 6,15+0,3 0,83 +0,04 0,54+0,02 0, 85+0,03 0,87+0,04
Flint Lourd 73, 64+0,91 5,63+0,18 0,47+0,02 | 0,24+0,02 0, 51+0,02 0,72+0,02
Zerodur® 88,07 0,98 6,79+0,21 0,93+0,01 0,32+0,04 0, 98+0,02 1,08+0,04

Tableau 4.4: Valeurs moyennes de la ténacité, du Module d’ Young et de la

dureté Vickers des quatre échantillons utilisés
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La figure 4.28 présente les courbes d’indentation pour les quatre nuances obtenues
avec des charges progressives de 5, 10, 15, 20, 30 et 40 N. Les essais montrent une
assez bonne reproductibilité, bien que les zones indentées soient différentes. En
augmentant la charge de 50 a 90 N, le comportement devient plus homogeéne, et on
observe pour le Zerodur® des discontinuitées sur la courbe force-déplacement
pendant la mise en charge. Ces phénomeénes, appelés pop-in, correspondent a une
propagation instable de la fissure. L’allure des courbes force déplacement met en
évidence le comportement élasto-plastiques des matériaux [15]. Nous remarquons
que la déformation plastique du verre Flotté est supérieure aux autres verres. Pour une
charge de 90 N par exemple, la pénétration résiduelle du verre flotté est de 1’ordre
19um alors qu’elle n’est que de 16,5 et 12,5 um pour les verres (Flint lourd et Crown
K5) et le Zerodur® respectivement.

a) l'-‘loé glass b) Heavy flint glass
e T Sy & o S 804t i SRS

84.............. Sameouah
o

0 10 20 30 4 10 20 30 4 50
Penetration depth (um) Penetration depth (um)

c)Ze;odurg:ass

'd)C;owngiass ,]

0 1020 30 40 %0 0 10 20 30 40 50
Penetration depth (um) Penetration depth (um)

Figure 4.28 : Courbes charge-profondeur d’indentation pour les quatre échantillons
de5a90 N
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Nous remarquons également que, durant I’application de ces charges de 5a 90 N, la
nature des fissures, I’empreinte d’indentation et le comportement des quatre
matériaux sont différents (Fig.4.29).

20N 30N 40N

Verre Crown K5 :  Echelle 100 um
—
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Verre Flotté : Echelle 100 jm

20N 30N
Verre Zerodur : Echelle 120 um
SEEXE=T

Figure 4.29: Empreintes d’indentations sur les quatre verres étudiés

Des charges supérieures a 90 N sont appliquées sur ces quatre échantillons afin de

visualiser la forme, la nature des fissures et le comportement des matériaux.

La figure 4.30 présente les courbes d’indentation pour les quatre nuances obtenues
avec des charges maximales allant de 100 a 300 N. Les essais montrent une assez

bonne reproductibilité, bien que les zones indentées soient différentes.
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Nous remarquons que le premier pop-in apparait pour le verre Zerodur® pour une
charge de 50 N et plusieurs pop-in successifs sont observés sur la courbe force-
pénétration pour des charges supérieure a 200 N. Aucun pop-in n’est repéré sur la
courbe charge-décharge pour le verre Crown K5 alors qu’ils apparaissent sur le verre
Flotte et le verre Flint lourd vers 300 N. En plus, nous remarquons que durant
I’application de ces charges importantes, le mode de fissuration change (Fig.4.31).

c) Heawvy flint glass with two Pop-in

0. i ;
0 20 40 60
Penetration depth (pm) Penetration depth (pum)
300 a) Crown glass without Pop-in b) Zerodur glass with Pop-in

7 300

200

Load P(N)

100

0 20 40 60 0 20 40 60
Penetration depth (um) Penetration depth (um)

Figure 4.30: Courbes charge-profondeur d’indentation pour les quatre
échantillons et des charges maximales entre 100 et 300 N
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100N 200N

200N
Crown K35 glass : Scale 500 pm
——

100N 200N 300N
Heavy flint glass : Scale 500 pm

200N

Zerodur glass : Scale 500 pm

Figure 4.31: Empreintes d’indentation sur les quatre verres étudiés
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La figure 4.32 représente la variation de la ténacité Kc en fonction de la charge F
respectivement pour le verre Crown K5, Flint lourd KzSFN5, Flotté et verre
céramique Zerodur®. La ténacité pour ce dernier est légerement supérieure a celle
des autres verres, ce qui est constaté clairement sur les micrographies illustrées dans
la figure 4.29.

Globalement, pour les échantillons utilisés, et a travers 1’écart type, nous remarquons
que le taux de dispersion des résultats calculés avec les quatre relations ne dépasse
guere 4%.

14 —(a) Verre Crown K35
_ 1,2
=
E 17
ED'B _ B Anstis
. - ] i
% 06 Laugier
g g4 - W Niihara
p

0,2 - Tanaka

D -
5 10 15 20 30 40
Charge (N)

1,2 -(b) Verre Flint lourd
w1
3
g 03
&£ B Anstis
= 06
:; M Laugier
=
E 0.4 W Mihara
g
= 02 Tanaka

0
5 10 15 20 30 40
Charge [N)
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2 - (c) Verre Zerodur

18 A
3] 1,5 _
1.4 A
1.2 - N Anstis
= 1-
T 08 - W Laugier
T 06 - W Niihara
w04 -

02 - Tanzka

Charge (N)

1,6 - (d) Verre Flotté
— 1.14 B
]
=12 -
W Anstis
E 0,8 -
:E 0,6 -
g na B Nithara

W Laugier

o2 - Tanaka

Charge [N)

Figure 4.32 : Variation de la ténacité K. des quatre types de verre
en fonction de la charge appliquée P

La figure 4.33 montre 1’évolution de la charge P en fonction de la longueur de la
fissure pour les quatre verres. La charge appliquée est proportionnelle a ¢*?
indépendamment de 1’évolution de forme des fissures, ce qui correspond a une
ténacité constante, signe que le polissage n’a pas introduit de contraintes résiduelles

notables.
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Figure 4.33 : Evolution de la charge P en fonction de longueur des fissures pour les
quatre échantillons étudiés

4.6 Effet de la fatigue mécanique des verres utilisés durant
I’indentation cyclique

4.6.1 Indentation cyclique en mode constant

a) Parametres de mesure:

Nous allons effectuer des essais d’indentation cyclique avec une charge maximale

constante sur les quatre échantillons. Les deux charges d’indentations sélectionnées
sont 5 et 50 N avec un temps de maintien de 5 secondes a la charge maximale et un
nombre de cycle constants de 5. Les vitesses de chargement et de déchargement sont
fixées a 10 N/min.
Le point de décharge est fixé a 1 N pour une charge appliquée de 5 Netde1a5N
pour une charge selectionnée de 50 N. Notre but consiste a visualiser le
comportement des quatre verres vis-a-vis de 1’indentation cyclique en mode constant,
afin nous permettre de suivre I’effet d’hystérésis sur la déformation et la fatigue
mécanique des quatre verres utilisés en fonction du nombre cycle et de la charge
appliquée.
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b) Résultats obtenus

Les figures4.34 et 4.35 représentent respectivement les courbes charge-pénétration
obtenues pour les cing cycles de chargement avec des charges fixes de 5 N et de 50
N.
L’effet d’hystérésis est moins important pour les deux verres Crown K5 et Flotté que
pour les deux autres verres. On constate que les courbes charge-décharge sont
similaires pour les quatre verres étudiés. Les surfaces des boucles d’hystérésis
résultantes, pendant le déchargement et le rechargement, sont des mesures de la
dissipation d’énergie. La forme et la dimension de I’hystérésis montrent que cette
dissipation est plus importante dans les verres Flint et les Zerodur. L’énergie dissipée
due aux effets non élastiques durant le processus d’hystérésis peut €tre mesurée a
partir de la surface de la boucle d’hystérésis. On remarque que cette énergie est plus
importante pour les verres Crown et Flotté, et qu’elle diminue au fur et a mesure que
le nombre de cycles augmente. La pénétration permanente (déformation plastique)
trouvée apres le cinquiéme cycle d’indentation pour les charges de 5 et 50 N est
respectivement de 5 um et 19um ; 4,5 um et 17um ; 4 um et 15,5 um et 3,8 um et 16
um pour le verre Flotté, le verre Crown, le verre Flint lourd et le verre Zerodur®.
Cela conduit a un rétablissement élastique moins important pour les verres Flints et
Zerodur® comparé a celui du verre Crown et Flotté. Il a été observé un pop-in, di a
une propagation brutale de la fissure, qui apparait en deuxiéeme cycle sur le verre
Zerodur® (fig. 5.30.b) lors de I’application d’une charge de 50 N.
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2 2
o 4 o 4
50 &0
E 3 E 3
U o2 O 2
1 1
0 0
0 2 4 6 8 0 2 4 6 8
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Figure 4.34 : Courbe d’indentation cyclique pour une charge constante de SN a 5
cycles sur les quatre verres utilisés: (a) Verre Flotte, (b) Verre Crown,et (c) Verre
Flint lourd et (d) Verre Zerodur®
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Figure 4.35: Courbe d’indentation cyclique pour une charge constante de
50 N a 5 cycles sur les quatre verres utilisés: (a) Verre Flint lourd, (b) Verre
Zerodur®, (c) Verre Crown et (d) Verre Flotté

La figure 4.36 montre la variation de la longueur de fissuration obtenue par une
charge de 5 N a un temps de maintien constant de 5 secondes sur les quatre verres
utilisés. On remarque que la longueur de fissure augmente progressivement en
fonction de nombre cycle pour une charge et un temps de maintien constant. Le verre
Flint lourd présente une légére différence sur la taille des fissures comparée a celle du
verre Flotté, par contre une grande différence comparée aux autres verres (Crown et
Zerodur). Il a été remarqué I’impossibilité de mesure la longueur des fissures formees
au-dela de 40 cycles pour une charge maintenue de 5 N sur les quatre types de verres
qui, associé a un changement de mode de propagation de fissure.
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Figure 4.36:Variation de la longueur de fissure en fonction du nombre de cycle a
une charge constante pour sur les quatre verres utilises

Des charges supérieures a 30 N relatives aux nombres de cycles ont été appliquées
sur les quatre verres afin de visualiser la forme, la nature des fissures et 1’évolution de
la longueur des fissures en fonction de nombre de cycle. On a remarqué qu’il y a un
changement du mode de fissuration.

Par exemple pour une charge appliquée de 50 N, on remarque que I’empreinte se
deforme, ce qui est due au retour élastique pour les quatre verres. Cette déformation
prend la forme d’une déflection des faces de I’empreinte résiduelle et ainsi
I’apparition des fissures médianes et le systéme d’écaillages sur les quatre verres. En
plus, les fissures radiales sont minoritaires, 1’empreinte se déforme, et 1’écaillage se
propage et augmente graduellement pour les quatre verres utilisés (Fig.4.37).
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Figure 4.37: Empreintes d’indentation cyclique avec une charge appliquée de 50 N a
50 cycles sur les quatre verres utilisés: (a) Verre Crown ; (b) Verre Zerodur®, (c)
Verre Flint lourd et (d) Verre Flotté

4.6.2 Indentation cyclique en mode variable

L’étude des comportements des verres vis-a-vis de 1’indentation cyclique a été faite
en mode progressif, les parametres de mesure sont différents au mode précédent, la
vitesse de charge et décharge est de 10 N/min a un point de décharge de 0,5 a de 5 N.
Pour éviter toute interaction entre les empreintes d’indentation voisines, celles-ci ont
été espacées de 3 mm.

Nous allons faire varier un certain nombre de parameétres (nombre de cycles, charges,
temps de maintien), montrant ainsi I’effet de la fatigue mécanique par indentation sur
les quatre verres utilisés.

Dans ce cas les expériences ont été menees comme suit:

Des charges progressives moins importantes allant de 5a 25 N et de 10 a 50 N ont été
appliquées sur les quatre échantillons durant 1’essai d’indentation cyclique progressif
pour un temps de maintien respectivement de 15 et 30 secondes.

Des charges assez grandes et progressives allant de 50 a 250 N a cing cycles et de
50 a 300 N a six cycles ont été aussi appliquées sur ces quatre échantillons pour un
temps de maintien variable a la charge maximale.

L’¢évolution de la charge d’indentation cyclique en fonction de la profondeur de
quatre échantillons en mode progressif a un temps de maintien variable est présentée
dans la figure 4.38.
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On remarque une similitude dans I’allure des courbes d’indentation cycliques pour
des charges variables allant de 5a 25 N a cing cycles pour un temps de maintien de
15 secondes.

Plus la charge augmente progressivement de 5 a 25 N et plus le comportement
devient homogene et on observe, pour le verre Zerodur®, des discontinuités sur la
courbe charge-déplacement a partir de troisieme cycle (fig. 4.38 c). Ces phénomenes,
appelés pop-in, correspondent a une propagation instable de la fissure. L’allure des
courbes force déplacement met en évidence le comportement élasto-plastiques des
matériaux. Nous remarquons que la déformation plastiqgue du verre Flotté est
superieure aux autres verres. Pour une charge maximale de 25 N correspond au
dernier cycle (cinquieme cycle) par exemple, la pénetration résiduelle du verre Flotté
et Zerodur® est approximativement 14 pm alors qu’elle n’est que de 10 et 12 um
pour le verre Crown K5 et Flint lourd respectivement.
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Figure 4.38 : L’évolution de la charge d’indentation progressive en fonction de la
profondeur a 5 cycles pour un temps de maintien de 15 secondes sur les quatre
échantillons utilisés

La figure 4.39 montre aussi une similitude dans 1’allure des courbes d’indentation
cycliques pour des charges progressives allant de 5 a 50 N a cing cycles mais un
temps de maintien different au précédent qui est de 30 secondes.

Nous remarquons que la déformation plastique du verre Flotté et du verre Zerodur®
Est presque idenique (18um), mais qu’elle est supérieure que pour les autres verres
(Croxn et Flint).Nous remarquons dans ce cas, le premier pop-in qui apparait pour le
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verre Flint a partir du troisieme cycle, tandis que pour le verre Zerodur®, les pop-in
apparaissent a partir du deuxiéme cycle. Aucun pop-in n’est repéré sur la courbe
charge-décharge pour le verre Crown Kb5et le verre Flotté.
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Figure 4.39 : L’évolution de la charge d’indentation progressive en fonction de la
profondeur a 5 cycles pour un temps de maintien de 30 secondes sur les quatre
échantillons utilisés

La variation de la dureté d’indentation Vickers en fonction de nombre de cycle a été
¢tudiée (Fig.4.40). Nous observons clairement qu’au début de la charge choisie
relative au nombre de cycle, la dureté décroit lorsque le nombre de cycle croit et elle
commence a se stabiliser a partir du vingtieme cycle. La dureté moyenne du verre
Zerodur® dépasse celles des Flint lourd, Crown et Flotté.

En sélectionnant une charge moyenne de 15 N relative a 15 cycles, la dureté du verre
Crown est de 1’ordre de 5,35+0,1GPa, de I’ordre de 5,61+0,1GPa pour le verre Flotté,
de ’ordre de 5,84+0,2GPa pour le verre Flint lourd et elle est de I’ordre de 6,82+0,2
GPa pour le verre Zerodur®.
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Figure 4.40: Evolution de la charge d’indentation en fonction du nombre de
cycle a un temps de maintien constant sur les quatre verres

La figure 4.41 montre que le module d’Young E diminue progressivement en
fbnction de nombre de cycle. Cette diminution est remarquée pour les trois verres
Zerodur®, Crown et Flint lourd qu’au verre Flotté. Le module d’Young E des trois
verres se stabilise a partir du vingtieme cycle, par contre le verre Flotté se stabilise a
partir du trentieme cycle. On remarque que ce comportement est une conséguence
directe de I’effet d’hystérésis, qui fait que dans la zone d’indentation cyclique, le
verre Flotté probablement perd sa rigidité.
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Figure 4.41: Evolution du module d’Young E en fonction du nombre de cycle
sur les quatre verres utilisés
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Les figures (4.42 — 4.43) représentent respectivement 1’évolution de la charge
d’indentation progressive en fonction de la profondeur a 5 cycles pour un temps de
maintien de 15 secondes et a 6 cycles pour un temps de maintien de 30 secondes sur
les quatre échantillons utilisés.

En effet, ces charges importantes ont eté appliquées sur ces quatre échantillons pour
un temps de maintien different a la charge maximale, des charges allant de 50 a 250
N a cing cycles pour un temps de maintien de 15 secondes et des charges allant de 50
a 300 N a six cycles pour un temps de maintien de 30 secondes.

On remarque une grande différence sur 1’allure des courbes pour les temps de
maintien de 15 et 30 secondes, une similitude dans 1’allure des courbes d’indentation
cycliques progressive pour le verre Crown qui, montre un comportement plus
homogene lorsque la charge augmente progressivement (fig. 4.42 (a) et 4.43 (a)).

On observe des discontinuités sur la courbe charge-déplacement a partir du deuxieme
et troisiéme cycle jusqu’au dernier cycle. Ces pop-in, correspondent a une
propagation instable de la fissure.

Dans le cas des charges d’indentation progressives allant de 50 a 250 N a cinq cycles
pour un temps de maintien de 15 secondes, des pop-in apparaissent respectivement au
deuxieme cycle, troisieme et au quatrieme cycle pour le verre Flint lourd, Zerodur®
et le verre Flotté.

Par contre dans le cas des charges d’indentation progressives allant de 50 a 300 N a
six cycles pour un temps de maintien de 30 secondes, des pop-in apparaissent dans
chaque cycle et a partir au troisieme cycle pour le verre Flint lourd, Zerodur® et le
verre Flotté.

Il a été observé qu’aucun pop-in n’est repéré sur la courbe charge-décharge pour le
verre Crown.

Nous remarquons que les deformations plastiques du verre Flotté, du verre Zerodur®
et du verre Flint lourd sont supérieures a celle au verre Crown. Dans les deux cas, soit
pour des charges d’indentation progressives allant de 50 a 250 N a cinq cycles pour
un temps de maintien de 15 secondes ou des charges d’indentation progressives allant
de 50 a 300 N a six cycles pour un temps de maintien de 30 secondes, la pénétration
résiduelle des trois verres (Flint lourd, Zerodur® et Flotté) est supérieure a celle du
verre Crown.

Dans le premier cas, la pénétration résiduelle du verre Flint lourd et Zerodur® est
¢gale 2 90 um alors qu’elle n’est que de 70 et 80 um pour le verre Crown et verre
Flotté respectivement. Tandis que dans le deuxieme cas, la pénétration résiduelle du
verre Flotté est de I’ordre de 90 um, elle est de ’ordre de 80um, 75um et S0um
respectivement pour le verre Flint lourd, le verre Zerodur® et le verre Crown.
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Figure 4.42 : L’évolution de la charge d’indentation progressive en fonction de la
profondeur a 5 cycles pour un temps de maintien de 15 secondes sur les quatre

échantillons utilisés
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Figure 4.43 : L’évolution de la charge d’indentation progressive en fonction de la
profondeur a 5 cycles pour un temps de maintien de 30 secondes sur les quatre
échantillons utilisés

La figure 4.44 montre I’évolution des essais d’indentations cycliques progressives
pour les quatre verres étudiés. La charge augmente progressivement de 50 N pour le
premier cycle d’indentation a 250 N pour le cinquiéme cycle. Le temps de maintien a
la charge maximale est de 15 secondes ou le point de décharge dans ce cas est fixé a
5N.

On observe clairement 1’empreinte suivie des fissurations radiales des 1’initiative de
la charge jusqu’a 150 N pour chaque type de verre. Les verres posseédent des fissures
radiales et latérales, seulement I’apparition d’un certain nombre d’écailles pour le
Flint lourd et le Zerodur®. A partir de la charge maximale de 250 N, et pour un
temps de maintien de 15 secondes, il y a une légeére déformation de I’empreinte due
au retour eélastique. La propagation des fissures et [’écaillage augmentent
principalement pour les verres Flint et Zerodur® comparé aux verres Crown et verre
Flotté.
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Figure 4.44: Empreinte d’indentation Vickers sur les quatre verres étudiés a la
charge progressive pour 15 secondes:
(@) Crown ,  (b) Flint lourd
(c) Flotté : (d) Zerodur®

Dans le but de visualiser le comportement durant les tests d’indentation cyclique sur
la fatigue mécanique des quatre verres utilisés, nous avons appliqué une charge
importante progressive, de 50 a 300 N a 6 cycles pour un temps de maintien
correspond a 30 secondes.

La figure 4.45 montre I’évolution des tests d’indentations cycliques progressives pour
les quatre verres utilisés. La charge augmente progressivement de 50 N pour le
premier cycle d’indentation a 300 N pour le sixiéme cycle. Le temps de maintien a la
charge maximale est de 30 secondes ou le point de décharge dans ce cas est fixé a 5
N.

142




CHAPITRE IV : Résultats expérimentaux et discussions | 2017

|
On observe clairement un changement du mode durant la charge sélectionnée de 300
N, la fissure se progresse accompagnée des systemes d’écaillage, et I’empreinte se
déforme totalement pour un temps de maintien de 30 secondes sur les quatre
échantillons utilisés.

Figure 4.45 : Empreinte d’indentation Vickers sur les quatre verres étudiés a la
charge progressive pour 30 secondes:
(@) Crown : (b) Flint lourd
(c) Flotté : (d) Zerodur®
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4.7. Conclusion

Le polissage des verres optiques par des grains abrasifs liés (pastilles) montre une
grande efficacité et une meilleure qualité de pour les verres étudiés. Les critéres de
rugosité visualisés au moyen d’un profilometre optique, sont de 1’ordre 8 a 10
nanometre.

Les essais d’indentation classique montrent une assez bonne reproductibilité. Au-dela
de 50 N, le comportement devient plus homogene, la courbe force-déplacement
montre des pop-in pour le Zerodur® qui correspondent a une propagation instable de
la fissure. Au-dela de 100 N, le mode de fissuration change. Concernant la variation
de la ténacité en fonction de la charge, on constate que le K,c du verre Flotté est
Iégerement supérieure a celui des autres verres, tandis que le taux de dispersion des
résultats calculé par les quatre relations ne dépasse guéere 3 a 4%.

Durant I’indentation cyclique en deux modes, les évolutions charge-décharge
montrent une similitude dans 1’allure des courbes d’indentation pour les quatre
verres utilisés. En mode constant, la pénétration permanente du verre Flotté, apres
chaque cycle d’indentation, est supérieure comparée a celle pour les autres verres.ll a
été observé un pop-in, di a une propagation brutale de la fissure, qui apparait au
deuxiéme cycle sur le verre Zerodur® lors de I’application d’une charge de 50 N.

En mode variable, lorsque la charge augmente progressivement de 5a25 N etde 5 a
50 N a un temps de maintien variable, nous remarquons que la déformation plastique
du verre Flotté et Zerodur® est supérieure aux autres verres. Pour des charges
d’indentation progressives allant de 50 a 250 N a cing cycles avec un temps de
maintien de 15 secondes, ou des charges d’indentation progressives allant de 50 a 300
N a six cycles avec un temps de maintien de 30 secondes, la pénétration résiduelle
des trois verres (Flint lourd, Zerodur® et Flotté) est supérieure a celle pour le verre
Crown.

Dans les deux cas, on observe clairement un changement du mode de fissuration
durant la charge sélectionnée 250 ou 300 N sur les quatre échantillons utilisés.
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Le verre existe depuis plusieurs centaines de milliers d’années, il ne cesse de
s’améliorer et de prendre une place importante dans notre quotidien. De la fabrication
de lames et d’outils tranchants a 1’époque préhistorique jusqu’a 1’usage de la fibre en
verre optique utilisée dans les télécommunications.

Dans cette these, des études théoriques sont été faites sur les verres d’oxydes a base
de silice. En premier lieu, I’étude a été faite sur les verres et les verres céramiques
(vitrocéramiques). Ces verres différent en fonction de leurs procédés d’élaboration de
leurs propriétes et de leurs domaines d’application.

Le verre céramique présente de nombreux avantages, il est utilisé aussi bien comme
support de grand miroir pour télescopes que comme composant mécanique. Son
principal avantage par rapport aux autres verres optiques vient du fait que le matériau
peut étre produit en trés grandes dimensions ; qu’il résiste a des chocs thermiques
exceptionnellement éleves, et qu’il est connu aussi par son coefficient de dilatation
thermique presque nul. En deuxiéme lieu, nous avons étudié la technique
d’indentation classique, cette derniere est utilisée pour estimer la ténacite, K. a partir
de la longueur de fissures formées et différentes relations en fonction des hypothéses
faites sur la géométrie des fissures. Les résultats obtenus sur ces différents verres
sont compares et discutés.

Par la suite, nous étudions le comportement en indentation cyclique de chaque verre
pour suivre 1’effet de la fatigue mecanique en fonction du nombre de cycles, de la
charge d’indentation et du temps de maintien a la charge maximale au cours de
’essai.

Les résultats obtenus dans le processus de finition permettent de préciser le role
primordial des grains abrasifs liés dans les processus de rodage et de polissage des
surfaces des matériaux fragiles, Le polissage par des grains abrasifs liés montre une
qualité de surface meilleure par rapport au polissage par des grains abrasifs libres et
permet d’obtenir des valeurs de rugosite Ra et Rq de I’ordre de dix a vingt
nanometres pour les verres Flint et Zerodur®, permet de 8 nm pour le verre Crown .
Le comportement en dureté des verres indentés a été comparé a I’aide des courbes
force-déplacement obtenues lors de 1’essai instrumenté, et une étude comparative de
différentes équations a été faite pour le calcul de la ténacité des quatre verres utilisés.
En effet, d’apres les courbes charge-déplacement, nous remarquons que la pénétration
résiduelle aprés déchargement dans le cas du verre Flotté est supérieure aux autres
verres, elle correspond 19 pum et 32 pum respectivement pour les charges sélectionnees
de 90 N et de 300 N, et elle n’est que de (16,5 um et 26 um), (16,5 um et 28 um) et
(12,5 pm et 24 pm) pour les verres Crown, Flint et le Zerodur® respectivement.
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Nous observons que les tailles des empreintes et les fissures radiales augmentent avec
la charge. En appliquant des charges allant de 5 a 90 N, on remarque une bonne
reproductibilité sur les courbes charge-déplacement. Les trois courbes correspondent
aux verres Flottés, Crowns et Flints, montrent un comportement homogéne, par
contre le verre Zerodur® présente une discontinuité sur la courbe force-déplacement
pendant la mise en charge correspondant au phénomene de pop-in, c¢’est a dire a une
propagation instable de la fissure .Ce phénomeéne apparait plusieurs fois
successivement pour ce verre sur la courbe charge-décharge pour des grandes
charges, alors que nous ne remarquons aucun pop-in sur la courbe du verre crown qui
possede une composition riche en silice comparée aux autres verres. Le phénomeéne
de pop-in apparaient sur le verre Flotté et le verre Flint vers 300 N.

La ténacité K,c calculée par la relation de Laugier et de Niihara, présente
respectivement des dispersions comprises entre 23 et 61 % et entre 4 et 25 % ;
tandis que les valeurs de la ténacité trouvée par la relation de Tanaka et celle d’ Anstis
sont inférieures a 10 %.

Les valeurs moyennes de la ténacité trouvées par la relation d’Anstis pour les verres
Crown K5, Flotté et Zerodur® sont assez grandes comparées a celle du Flint;
respectivement 0,83, 1,02, 0,93 et 0,47.

En conséquence, la relation d’ Anstis peut étre choisie pour le calcul de la ténacité K¢
des matériaux fragiles étudiés (verres sodocalciques, verres optiques ou verres
céramiques), puisque cette derniere présente moins de dispersion par rapport aux
autres relations et est celle qui est la plus souvent utilisée dans la littérature, ce qui
permet de comparer la ténacité de difféerents matériaux entre eux

Durant 1’indentation cyclique en deux modes, les évolutions charge-décharge
montrent une similitude dans 1’allure des courbes d’indentation pour les quatre
verres utilisés. En mode constant, la pénétration permanente du verre Flotté, apres
chaque cycle d’indentation, est supérieure comparée a celle des autres verres. 1l a eté
observé un pop-in, di a une propagation brutale de la fissure, qui apparait au
deuxiéme cycle sur le verre Zerodur® lors de I’application d’une charge de 50 N.

En mode variable, lorsque la charge augmente progressivementde 5a 25 N etde 5 a
50 N a un temps de maintien variable, nous remarquons que la déformation plastique
du verre Flotté et Zerodur® est supérieure a celles des autres verres. Pour des
charges d’indentation progressives allant de 50 a 250 N a cinq cycles avec un temps
de maintien de 15 secondes, ou des charges d’indentation progressives allant de 50 a
300 N a six cycles avec un temps de maintien de 30 secondes, la pénétration
résiduelle des trois verres (Flint lourd, Zerodur® et Flotté) est supérieure a celle pour
le verre Crown.

Dans les deux cas, on observe clairement un changement du mode de fissuration
durant la charge sélectionnée 250 ou 300 N sur les quatre echantillons utilisés.
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Résumé

Pour [D’obtention de surfaces optiques de haute précision, la méthode
conventionnelle utilisant les grains abrasifs reste le procédé le plus utilisé dans
I’industrie optique a cause de ses nombreux avantages dont les plus importants
sont la bonne qualité de la surface et le colt réduit. Dans cette these, nous
présentons une technique utilisée pour polir différents types de verres
(Crown, Zerodur et Flint lourd) ainsi que son influence sur 1’état de surface
obtenu et les propriétés mécaniques.

La technique d’indentation est un instrument de base largement répandu dans les
laboratoires industriels et de recherches. Les différentes méthodes utilisées pour
estimer la ténacité par indentation ont fait 1’objet de nombreux travaux publiés.
Les équations pour les matériaux fragiles utilisent la mesure des fissures
formées par 1’indenteur ou les décrochements, pop-in, observés sur la courbe
charge-déplacement quand 1’essai est instrumenté. Les différentes équations
sont établies en comparant ces résultats a la ténacité obtenue par les essais
d’indentation classique. Les méthodes utilisées en indentation permettent
genéralement de déterminer la ténacité K. par indentation avec une incertitude
pouvant aller jusqu’a 50 %.

La ténacité a été calculée a partir de la longueur de fissures formées par
différentes relations en fonction des hypotheses faites sur la géométrie des
fissures. Les résultats obtenus sur ces différents verres, ainsi que leurs
dispersions, sont comparés.

Sur ces matériaux ainsi préparés nous effectuons des essais de fatigue
d’indentation cyclique. Dans 1’étude sur le comportement des deux échantillons
vis-a-vis de I’indentation cyclique en deux modes constant et progressif, nous
suivons ’effet de la fatigue mécanique par indentation en fonction du nombre de
cycles d’indentation, des charges d’indentation et du temps de maintien.
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Abstract

For obtaining high precision optical surfaces, the conventional method using abrasive grains
remains the most widely used method in the optical industry because of its numerous
advantages, the most important of which are the good quality of the surface and the reduced
cost. In this thesis, we present a technique used to polish different types of glass (Crown,
Zerodur and Flint Heavy) as well as its influence on the obtained surface condition and the
mechanical properties.

The indentation technique is a widely used basic instrument in industrial and research
laboratories. The various methods used to estimate toughness by indentation have been the
subject of numerous published works. The equations for brittle materials use the measurement
of the cracks formed by the indenter or the displacements, Pop-in, observed on the charge-
displacement curve when the test is instrumented. The different equations are established by
comparing these results with the toughness obtained by the conventional indentation tests.
The methods used in indentation generally make it possible to determine the K. toughness by
indentation with an uncertainty of up to 50%.

The toughness was calculated from the length of cracks formed by different relationships as a
function of the assumptions made on the geometry of the cracks. The results obtained on these
different glasses, as well as their dispersions, are compared.

On these materials thus prepared we perform cyclic indentation fatigue tests. In the study of
the behavior of the two samples with respect to the constant and progressive cyclic
indentation in two modes, we follow the effect of mechanical fatigue by indentation as a
function of the number of indentation cycles, indentation loads and holding time.
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