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RESUME

Une étude paramétrique systématique sur l'utibsate I'indentation instrumentée a été
entreprise, sur deux types de verre (sodo-calcajusorosilicate), pour déterminer l'influence
des conditions d’'essai (charge, temps de maindiesyr leurs comportements mécaniques a
'indentation et au rayage.

La thése est entamée par une partie théoriqueraiuessentiellement l'indentation
instrumentée (nano et micro indentation) et I'eskairayage (principe, domaine d’application,
aspect théorique,...). Un rappel sur les différerapproches et théories régissant ces deux
aspects a été effectué. Nous avons par ailleaitsyrie synthése des travaux antérieurs liés au
comportement des verres vis-a-vis de l'indentaéibdu rayage.

La partie expérimentale a été subdivisée en qehtpitres.

Le premier est consacré a la présentation des agates verres étudiées et les différents
dispositifs expérimentaux utilisés pour effectues lessais d’indentation conventionnelle et
instrumentée ainsi que les essais de rayage. Uséeemation des résultats des essais
conventionnels effectués sur les deux types deestrdonnée dans ce chapitre.

Le deuxieme chapitre se rapporte a I'étude pardquoétrdes deux verres ainsi pour les
essais de nano indentation. Nous avons effectu@sizss préliminaires de calibration visant a
étudier I'effet de plusieurs sources d’erreurs fg@mdeur initiale, dérive thermique, complaisance
de l'instrument de mesure et la géométrie de l'mieler) sur les propriétés déterminées.

La caractérisation a été faite en termes de mekuta dureté |, du module élastique Er et de
la ténacité Kc, en utilisant la micro indentation. Nous avonalgse les types de comportement,
dégagés a partir des observations des empreintesuds. La comparaison quantitative des
verres indentés a été faite a travers les coudres-tiéplacement, obtenues lors de I'indentation
instrumentée. Par ailleurs, une étude comparatiééafaite entre les résultats trouvees par
l'indentation instrumentée et ceux trouvés paplexédés conventionnels.

Dans le troisieme chapitre, nous avdnslié le comportement des deux verres lors de
lindentation cyclique (mode constant et progrgsdfous avons suivi l'effet de la fatigue
mécanique par indentation en fonction du nombrecyees d’indentation, de la charge
d’'indentation et du temps de maintien.

Nous nous sommes intéressés dans lgiéguat chapitre, aux résultats des essais de
rayage effectués sur les deux types de verres.s l[doans montré I'effet de la charge, de la
composition chimique et de I'environnement de l&sur la déformation des verres. Enfin, dans
la conclusion générale, nous avons présenté urthésmades résultats essentiels auxquels nous

avons abouti.
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INTRODUCTION GENERALE

Les matériaux fragiles (verres et céramiques) Esnplus anciens et les plus couramment
utilisés. lls ne présentent aucun risque lorsqueidrainte appliquée est faible. Toute fois, iltfa
eviter toute fissure dont la profondeur seraitigquie. Ces matériaux deviennent dangereux
lorsqu’on les utilise sous des contraintes moyemmngélevées. C'est pourquoi, pendant trés
longtemps, les hommes ont employé ces matériaugoerpression plutét qu’en tension. Les
fissures ont, en effet, tendance a se refermerlsmi®n d’'une compression.

La propagation des fissures dans les solides ésgit brutale. Elle conduit généralement
a une rupture catastrophique. Quand un verre s, bles fissures semblent se propager
instantanément. La vitesse de propagation desrdéissatteint quelques centaines de metres par
secondes. Ce mécanisme de rupture, qui n'est grétédcune déformation plastique apparente,
caractérise le verre. Cette fragilité est due at dae les failles superficielles tendent a
redistribuer le champ de contraintes internes @vqmuant des concentrations de contraintes
élevées aux fronts des fissures. La fracture sotvijjuand les champs atteignent des valeurs
critiques.

Pour étudier les problémes de fissuration des imatérfragiles, I'indentation est la
technique la mieux indiquée. Elle sert aussi ardéter les propriétés mécaniques des matériaux
en raison de la facilité et de la vitesse avecdlgwelle peut étre effectuée.

En général, les essais conventionnels de duretgéistent en I'application d’'une force statique
simple avec un temps de maintien a la charge magjraa utilisant un indenteur avec une forme
bien définie. Aprés avoir enfoncé le bout de l'intur dans I'échantillon, nous mesurons l'aire
de I'empreinte résiduelle apres suppression dédage. Ce type d’essai reste aveugle puisqu’il
est analysé apres suppression de la charge. Gentsit a cela, dans l'indentation instrumentée,
la force est appliquée graduellement d’'une facarticoe tandis que la mesure de la pénétration
ce fait d’'une maniére continue. Vu I'importancel@@dentation instrumentée et son utilisation
qui devient de plus en plus répandue dans lesdatioes et dans 'industrie, nous avons utilisé
cette technique pour caractériser le comporteméatmique de deux verres (verre sodocalcique,
verre borosilicate). Visant en premier lieu a treuvdes conditions expérimentales menant a un
meilleur accord entre les résultats conventionmtleux de la nano et micro indentation
instrumentée et en deuxieme lieu a faire une éuaseparative du comportement des verres
sodocalciques et borosilicatés a I'indentationuetagage.

Cette these s’articule sur deux parties essergtidlke premiere est une étude théorique sur

'indentation et I'indentation instrumentée (pripej domaine d’application, aspects théoriques..)
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dans laquelle, on présente quelques travaux scortgortement des verres a l'indentation et
aux essais de rayage. La partie expérimentalegestae en quatre chapitres.

Le premier est consacré a la présentation descesagtudiées et les dispositifs
expérimentaux utilisés pour effectuer les essaisddhtation conventionnelle et instrumentée
ainsi que les essais de rayage. Les résultats ssasseconventionnels de dureté et du module
d’élasticité qu’on a effectué sur les deux typeselee sont présentés dans ce chapitre.

Dans le deuxieme chapitre de la partie expérimentas$ principaux résultats de dureté et
de module d’élasticité obtenus par nano et micdenation sont présentés. En premier lieu, nous
avons effectué des essais préliminaires de cabioraisant a étudier I'effet de plusieurs sources
d’erreurs (profondeur initiale, dérive thermiquemplaisance de I'instrument de mesure et la
géométrie de l'indenteur) sur les propriétés déimedéas par les essais de nano indentatigretH
Er. En deuxiéme lieu une étude comparative a étémentre les valeurs de dureté et du module
élastique déterminées par la méthode d’Oliver erRdt celles déterminées par les méthodes des
energies d’indentation. Pour les essais de miateritation instrumentée, la caractérisation a été
faite en termes de mesure de la dureté, du madadtique, ténacité et de la dureté universelle.
Les types de comportement dégagés par I'imagerahadgue verre dégradé ont été quantifiés par
comparaison des courbes force-déplacement, obtéomgese I'indentation instrumentée.

Le troisieme chapitre se rapporte aux résultassdlis d'indentation cyclique. L’étude des
comportements des verres vis-a-vis de l'indentatigelique a été faite en mode constant et en
mode progressif. Nous avons fait varier un certeambre de parametres (nombre de cycles
d’'indentation, charge, temps de maintien), mont@nsi I'effet de la fatigue mécanique par
indentation.

A travers les essais de rayage effectués suelaes types de verres, on a pu montrer dans
le dernier chapitre I'effet de la charge, de la position chimique et de I'environnement sur la

déformation des verres.
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INTRODUCTION
L’indentation est la technique la plus utiliséipmesurer les propriétés mécaniques des

matériaux en raison de la facilité¢ et de la viteasec lesquelles elle peut étre effectuée.
Historiquement, une des premieres tentatives dddhtation a était faite en 1722 par REAMUR
[1] qui a examiné la dureté de I'acier par rayagye.cours du 18" siécle, MOHS [2] a proposé
une définition de la dureté. “Le matériau A quyeaB mais qui n'as pas été rayé par B s’attribue
une meilleure dureté’. La dureté du MOHS est tms/ent employée en minéralogie mais elle
n'a pas trouvé une large utilisation dans la physiges solides dans laquelle la dureté est la
grandeur préférée caractérisant la résistance miatériau a la déformation. Au début d20
siecle, des essais d'indentation ont été réalisgsBRINELL [3] qui a employé des billes a
roulements comme indenteur pour mesurer les ptégriplastigues des matériaux. L'essai
Brinell, peu aprés son introduction, a été rapidemedopté comme une technique d’essai
industrielle. Ce qui a permis le développementiiglers essais de macro et micro indentation. En
1957, PALMQVIST [4] a constaté qu'il ya propagatioies fissures a partir des coins des
indentations VICKERS et KNOOP réalisées sur laaagfd’'un carbure de tungstene (MZO).

Dix ans plus tard, EVANS [5] a indenté une varidi verres et il a prouvé I'existence de
contraintes résiduelles autour de I'indentationkérs. En 1975, B.R. LAWN et M.V. SWAIN

[6] ont mis en évidence I'existence de la fissuédiane sous une indentation Vickers dans le cas
d’un verre sodocalcique.

Pendant les deux derniéres décennies, la portésai d’'indentation a été prolongée a la
gamme des nanomeétres. Ceci a été realisé pringipale grace au développement des dispositifs
capable de tracer continuellement la variation @é&dténétration durant les deux cycles
(chargement et de déchargement) [7]. Ces disposiippelés ‘appareils d’indentation
instrumentée’ permettent également des essaisrduragage qui sont particulierement convenus
pour caractériser la destruction pratique de l'agiée des couches minces et des enduits d’'une

épaisseur typique inférieure a 500nm [8].
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[.1 TECHNIQUES D’'INDENTATION

I.1.1 Notion de dureté
L’analyse des essais de dureté est un des suggibule étudiés depuis que I'on s’intéresse

aux propriétés mécaniques de surfaces des matétiaugrincipe de cet essai de dureté est le
suivant : un pénétrateur supposé indéformabledaisg empreinte dans le matériau a tester sous
une charge donnée. Cette empreinte est ensuitadagsour calculer la dureté définie comme la
charge appliquée divisée par I'aire de I'empreiffitigure 1.1). Cette notion de dureté, dite par
pénétration, a été introduite par Brinell [9]. Garrder I'a développée pour Vvérifier la qualité de
deux séries de lingots de fer. Pour cela, il peis ingots de chaque type, les écrasa avec une
sphére en imposant la méme charge et mesura lia dail’empreinte. Il s’avéra alors que les
deux empreintes n’avaient pas la méme taille cesigmifie que la qualité des lingots n’était pas

similaire pour les deux séries.

[.1.2 Méthodes conventionnelles
I.1.2.1 Mesure de la dureté

Il existe différents essais de dureté correspondadifférentes géométries d’indenteurs.
Les plus connus sont les essais Vickers, Brinatkiwell,... (figure 1.2). Les différents types de
mesures de dureté ont été développés indépendaniagenins des autres et doivent étre
considérés comme correspondant a des caractéestisgns lien entre elles. Toute fois pour
éviter toute comparaison illicite entre les valedesdureté, certains essais sont plus recommandés
gue d’autres. Citons, par exemple, I'essai Rockpellr les matériaux tres durs (Carbure, Acier

trempé,...).

Figure 1.1 : Essai de dureté par indenteur a p@gtamidale [10]
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Indenfeur Indenfeur Indenteusr Indenteur fnde pfesr
B!.ry:aeﬁl Vickers Berkovitch Knoop Rockwell

® H o < o

Fuae de dessuy des enepreintes

Figure. 1.2 : Principaux indenteurs [11]

La normalisation et l'utilisation massive de cesaés ont amené la dureté a étre
considérée comme une caractéristigue mécaniqumagsiaux au méme titre que le module de
Young ou la limite d’écoulement.

Cette notion de dureté semble trés simple a appdénepuisqu’elle fait appel au sens
élémentaire du toucher. En effet, pour évaluerietd d’'un matériau, chacun d’entre nous aura
le réflexe d’exercer une pression pour sentir sest@nce [10]. Cependant, si la mesure de dureté
est facile, sa valeur n'a de sens que si 'on peedes conditions et dispositifs de mesure.
Concernant les alliages métalliques, la duretéagpparte essentiellement a leurs propriétés
plastiques. En effet, elle est d’autant plus imgate que la limite d’écoulement plastique du
matériau est grande. La dureté au sens de Brieelbke donc convenir. En revanche, lors
d’essais de dureté sur des matériaux hyper élastigpmme les élastomeres, il n'existe pas
d’empreinte rémanente. Selon la définition classigle la dureté, les caoutchoucs seraient
infiniment plus durs que les métaux.

Meyer, et par la suite Tabor [12], suggerent dendéfa dureté des matériaux comme le
rapport entre la charge appliquée et la surface@® de contact sous charge. La dureté est alors
la pression moyenne sous charge (ou pression mey@amrtontact). Il justifie son approche en
remarquant que pour les indenteurs dit “pointuévickers, Berkovitch, Rockwell, Cbne...) et
lorsque les matériaux testés sont élasto-plastigleespression moyenne de contact est
indépendante de la charge appliqguée. La notiodwleté est alors directement reliée a la notion
de résistance a la pénétration d’'un indenteurtediesi une mesure des propriétés mécaniques du

solide indenté. Une des principales difficultéscaée définition est la mesure sous charge de la
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surface de contact. Remarquons que cette définiteota dureté est similaire a celle de Brinell
lorsque les matériaux sont infiniment rigides (gasetour élastique lors de la décharge).

En raison de sa facilité de mise en ceuvre et decamctére non destructif, I'essai de
dureté est depuis longtemps utilisé pour caraetériertaines propriétés mécaniques des
matériaux comme I'élasticité, la plasticité, laocdsité et 'endommagement. Malheureusement, a
la facilité de mise en ceuvre de ces essais s'ogpatifficulté d’interprétation des résultats d’'un
point de vue théorique. Dans un premier temps, éaedes théoriques de plasticité parfaite
[13,14] ont permis de relier, pour des aciers,diewr de la dureté a la limite d’écoulement. A
partir d’études expérimentales, Tabor introduitclencept de contrainte et de déformation
représentative de I'essai d’indentation. Ce conespttrés séduisant car il s’appuie sur le fait
gu'’il existe un lien entre la courbe contrainteedéfation uni axiale des matériaux et I'essai de
dureté.

La technique conventionnelle d’indentation repaseld mesure de la résistance opposée
a la pénétration d’'un indenteur en diamant. Le chétoe génére dans le matériau a tester une
empreinte résiduelle dont les dimensions sont Ewséa la valeur de la dureté. Son estimation
passe soit par la mesure de la diagonale de I'entpreoit par le diamétre de celle-ci (dureté
Brinell).

Généralement le durometre comprend le porte inden® systeme d’avance ainsi que la
régulation électronique et le systeme optique.dtegges sont appliquées grace a un systéme de
leviers et de poids fixes. La plage de mesureigstée et discréte. Le systeme comprend un
moteur électrique intégré qui assure le positiorer@ndu I'indenteur puis I'application de la
force. L'optique est ensuite basculée afin de peojéempreinte résiduelle sur le verre dépoli.
L'optique se compose du dispositif de projectioniet’éclairage, I'empreinte est projetée sur le
verre dépoli. En tenant compte de la charge ap@diqat du grossissement, le systéeme est capable
d’évaluer la taille de 'empreinte et donc de deétieer la dureté.

Les durometres conventionnels different du point \dee gamme de la charge.
Contrairement aux matériaux ductiles qui peuverd &tstés avec de grandes charges (macro
dureté), les matériaux fragiles tels que les vepemsvent subir des microfissures au dela d'un
seuil de charge. Dans ces cas (matériaux fragites)est contraint d’utiliser des indenteurs
pointus (Vickers, Knoop, Berkovich) pour pouvoirtehr facilement des empreintes et se

limiter, a des petites charges (micro dureté owrhmeté) pour éviter la présence de fissures.
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[.1.2.2 Mesure de la ténacité

La ténacité est la résistance d’'un matériau a dgggation d’'une fissure préexistante.
Pour mesurer la ténacité, il suffit de créer amigliement une fissure (dont les dimensions sont
connues) proche de la fissure naturelle et de engrar la suite I'éprouvette jusqu’a la rupture.
La ténacité est quantifiée par le facteur d’intensle contrainte critique 4 [15], plusieurs
techniques ont été utilisées pour évaluer la tédaes matériaux, chacun d’eux s’articule sur une
pré fissuration de I'échantillon en appliquant ket par chargement, parmi ces techniques on
cite :
*La technique du faisceau V-entaillé par borde @enSENVB, ou une entaille pointu est
produite en polissant la racine d’entaille avec lavee de rasoir émergée dans une pate de
diamant [16].
*La techniqgue de SENB ou une pré-fissure pointsteceée par l'application des charges de
compression cycliques a I'’échantillon [16].
*On utilise également l'indentation Vickers comnezthinique simple pour I'évaluation de la
ténacité en criant une empreinte Vickers [16].sRlurs équations ont été proposées dans la
bibliographie [17]. Elles tiennent compte en géleédes facteurs suivants :
i) Module élastiqudj) Dureté,iii) Dimensions de I'empreinte et des fissures radiales
Nous donnons a titre d’'exemple la formule de Laugi] proposée pour le systéme de
fissuration Palmqvist

Kic= 0,015 (E / HV}"® .(la)*2. (FICY?) (1.1)

Et la formule de Anstis et al [19] qui est propopéar le systeme de fissuration médian/radial

Kc = 0,016 (E / HW? (F /1) (1.2)
ou :
F : Charge d’indentation
Kic : Facteur d’intensité de contrainte critique
2c : Longueur de deux fissures radiales adjacgitssla diagonale de I'empreinte.
2a : Diagonale de I'empreinte Vickers.

H, : Dureté Vickers.

1.1.3 Méthodes instrumentées
L’essai traditionnel d’indentation implique la foaton de I'image optique de

'empreinte. Ceci impose clairement une limite fidare a I'échelle des dimensions de
'empreinte en dessous de laquelle on ne peut pascette image puisque si la charge et par

conséquent la taille de I'empreinte sont petitesicroscopie optique devient limitée. Par
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ailleurs l'utilisation de la microscopie électron& ne peut régler le probleme puisque la
localisation de I'empreinte d’indentation devieiffidile.

D’'un autre coté, le fait de mesurer I'empreinteidéslle apres déchargement dans un
essai conventionnel, ne nous renseigne pas suorfgartement du matériau durant I'essai
(elastoplasticité, viscoplasticité,...).

Contrairement aux essais conventionnels de durkié appareilles de lindentation
instrumentée permettent I'application de la chadene facon continue et permettent ainsi
d’enregistrer la variation de la pénétration dedé&nteur avec la charge durant le cycle de
chargement et déchargement.

L’indentation instrumentée connue également soum®he de la nano indentation ou bien
indentation détectant la profondeur (depth senisidgntation), est de plus en plus employée pour
étudier le comportement mécanique de différentsénizatx, des métaux et céramiques aux
matériaux biologiques et polymeres [20].

L’indentation instrumentée permet des mesures a mefondeurs de pénétrations
excessivement petites. Une charge aussi petitanquano Newton et des pénétrations d’environs

0.1nm peuvent étre exactement mesurées [7].

1.1.3.1 Méthode et analyse

La technique d’indentation instrumentée permetalestuire la courbe force-pénétration
de l'essai d’indentation (figure 1.3). Cette cours constituée de deux parties distinctes : une
courbe de charge, correspondant a la pénétratiohindienteur, et une courbe de décharge
correspondant au retrait de I'indenteur. Sur cattgbe, on peut déterminer différentes grandeurs
lites a I'enfoncement de l'indenteurp,R. la pénétration maximale de l'indenteur, hp: la
profondeur rémanente de I'empreinte plastique etldrprofondeur plastique sous charge
(obtenue en tracant l'intersection entre la tangeat la courbe de décharge au point
d’enfoncement maximum et I'axe des abscisses).

La courbe d’indentation permet d’obtenir des infations sur les propriétés élastiques et
plastiques de matériaux [21]. Lors de la déchalgex phénomenes peuvent étre observés. Au
début, tout le solide subit un retour élastique.fa@mction des propriétés élasto-plastiques des
matériaux, il est possible qu’une partie du solitienté plastifie une nouvelle fois en décharge
[22,23]. Toute fois, la courbe de décharge donméosudes informations sur I'élasticité du

matériau.
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LOADING

UNLOADING

LOAD, P

DISPLACEMENT, h
Figure 1.3 : Courbe d’'indentation typique [24]

La technique d’indentation instrumentée est noheseent une méthode pour déterminer
les valeurs de la dureté et du module élastiquerdddriaux, mais permet également d’étudier la
variation de H et E en fonction de certains para@setomme la charge, la température et le
temps.

La sensibilité de la technique, le systéeme d’adtjoisdes donnés ainsi que le haut niveau
des commandes ont conduit & de nombreuses avancaseace des matériaux, en particulier
concernant les mécanismes fondamentaux du compamtenmeécanique a I'échelle
micrométrique. L'indentation instrumentée a étéliage pour étudier par exemple le
comportement des dislocations des métaux [25,26]cdmportement de rupture dans la
céramique [27,28], le comportement mécanique dashas minces [29-31] et de l'os [32], les
efforts résiduels [33], le comportement dépendamtteimps pour les métaux mous et les
polymeres [34-37]. Par ailleurs, le mouvement &télu capteur est utilisé pour exploiter le
comportement tribologique des surfaces, y comprigs$istance au rayage des revétements [8] et
la résistance a l'usure des métaux [38].

Ces derniéeres années, l'étude des propriétésamigques des matériaux a I'échelle
nanometrique a suscité beaucoup d’attention. Qadegtont été motivées d’'une part, par le
développement des nano composites et de I'apmicatés films minces pour la miniaturisation
de la technologie et des composants électroniquetaatre part, par le développement de
lindentation instrumentée qui permet la détermoratdes propriétés mécaniques des petits

volumes. En général, il existe trois grands donsadietilisation de I'indentation instrumentée :
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1- L’essai de dureté classique : Utilisé pour la dateation des caractéristiques mécaniques
des matériaux massifs. Les forces varient entréggas dizaines et centaines de newtons.

2- La micro indentation : Concerne des forces de f®rde quelques milli newtons a
guelques newtons. Elle s’applique a la caractéoisate couches minces d’au moins une
dizaine de microns d’épaisseur.

3- La nano indentation : Permet la mesure des pra&griée surfaces a des profondeurs
inférieures au micrométre. On peut utiliser desrgbs inférieures au milli newton. Elle
permet, en plus de la caractérisation de E etétiyde de phénomenes liés a la physique
des matériaux (propriétés meécaniques de la micrastie, forces attractives de type van
de waals,...)

La dureté obtenue en considérant ces trois typsidishtions est souvent différente. En
effet, chaque échelle fait intervenir ses propreénpmenes physiques (densité de dislocations,
taille de grains, aspérités). A I'heure actuellegst possible de mesurer avec suffisamment de
précision la dureté et le module d’élasticité demtémaux a ces différentes échelles. Un des
enjeux actuel réside dans le développement de mieshpermettant de relier ces mesures de
dureté au comportement mécanique des matériaustunsi, il serait possible d’identifier les
propriétés mécaniques des matériaux localemenidelde cet essai.

A patrtir de la courbe de la figure 1.3, la durpétit étre obtenue pour la charge d’'indentation

maximale par la relation :

Hip = FZZX (1. 3)

ou Fnax est la charge maximale d'indentation ef ést la surface de contact projetée durant
lindentation avec la charge maximale. Cette s@fast définit comme une fonction de la
profondeur de contact hc

A, = F(hc) (1.4)

A- La méthode de la tangente

Cette méthode s’appelle également la méthode tmézxtrapolation [39]. Ceci suppose
gue la premiére partie de la courbe de déchargesuminlinéaire. Cette méthode est applicable
aux matériaux qui montrent un degré éleveé de t@gidi de grande déformation de sorte que le
début de la courbe de déchargement soit une boppexamation linéaire. Un ajustement
linéaire simple pour la partie supérieure de laloewle déchargement coupe I'axe des abscisses a
hr. La rigidité S est donnée par la pente de dighte, et la profondeur de contact hc est alors
donnée par I'équation :

hc = hmax<€ ( hmax - hr) (1.5)
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ou € est une constante qui dépend de la forme de hirede.

B- La méthode de la loi de puissance (Olid&®?harr)

Cette méthode reconnait le fait que la premieréepde la courbe de déchargement peut
ne pas étre linéaire et peut étre décrite par pmara simple de loi de puissance [38].
F=k(h-R" (1.6)
ou k est une constante, m un exposant qui dépend deédmdrie de lindenteur et,Ha
profondeur résiduelle apres déchargement.
La fonction de la loi de puissance est employée déarire la partie supérieure de la courbe de
déchargement.

F=F_. _h-hp_ (1.7)
hmax- hp

La constante m et,lsont déterminées par la méthode des moindresscaméigidité de contact,

S, est donnée par la dérivé a la charge maximale.

- m-1
S:Eﬁj =mF,,, (hmax-hp =mF,,(hmaxhp)™ (1.8)
dh )/, . (hmax-hp)"
ou hr = hmaxE?( (n9

A partir de ceci, la profondeur de contact, peeut étre estimée selon la relation :
hc = hmax € Fmax/S (1.10)

‘S’est la rigidité de contact (S= dF /dh) correspemt a la pente du déchargement inittagst
une constante qui dépend de la géométrie de I'tedenEn tenant compte de la non rigidité de
'indenteur, le module élastique réduit Er est kéla complaisance de contact C=dh /dF
(L'inverse de la rigidité de contact) et l'aire dentact projeté par la relation suivante :
EF%
Le parameétre de correction géométriquesst introduit pour corriger le manque de symétrie

(1.11)

axiale des indenteurs pyramidaux (la déviationiddenteurs pyramidaux de la forme conique).
Il est généralement admis égal a 1,034 pour l'itelenBerkovich [40]. Dans I'analyse d’Oliver
et Pharr [38], la valeur de 1,05 pour le factpugst considérée comme un choix acceptable. Le
module d’indentation E du matériau de I'’échantillon est lié au modulestédpie réduit Er et le

module de l'indenteur Ei par la relation :

10
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1-v2

Eir =

T (1.12)

Ey E;
ouv; etvs représentent le coefficient de Poisson pour l'imtder et I'échantillon respectivement.
L’équation (1.11) dérivée pour un contact élastigueait étre utilisée pour les contacts élasto-
plastique pour tout indenteur axisymétrique

En raison du retour élastique I'empreinte généegesale déchargement differe de la
forme de l'indenteur. On a un effet de rétrécissense cause du retour élastique du fond de
'empreinte qui est beaucoup plus grand que ceks bHords externes. Contrairement au
rétrécissement vertical, le rétrécissement horalcedt négligeable (autour de 1% pour la plupart
des matériaux) [41].

Le rétrécissement est important lorsque le rappd du matériau considéré est grand
(matériaux fragiles) [1]. Pour les matériaux desicomme Cu, Pb, Al, par exemple, toute la
déformation élastique est inférieure a la déforamaflastique. Par conséquent, il n ya aucune
différence significative entre la forme de lindeat et I'empreinte produite. En cas de
céramiques, par exemple, la déformation plastigueé&rieure a la déformation élastique ce qui
conduit a un rétrécissement considérable de I'emigre’'indentation.

Dureté Martens HM:

La dureté Martens [42,43] est mesurée sous chargemke est déterminée a partir des
valeurs données par la courbe charge-déplacemendiapele chargement. La dureté Martens
prend en considération la déformation plastiquélastique. Cette valeur de dureté peut étre
calculée pour tous les matériaux. Elle est défioier les deux indenteurs pyramidaux (Vickers et
Berkovich) uniquement [44].

La dureté Martens est définie comme étant le napgdre I'effort et I'aire du contact de
'indenteur pénétrant au-dela du point zéro du @cin42,43]

HM= F/As(h) (1.13)

ou As: La surface de contact

Pour I'indenteur Vickers

As(h)=23¢ p2 (1.14)

cosa

< _F
ou HM= YET (1.15)

Pour I' indenteur Berkovich

As(h)=cj£) tan(a) . h2 (1.16)
. _F
ou HM= 43Nz (1.17)

11
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La dureté Martens est désignée par le symbole Hblies généralement par les
parameétres de mesure dans I'ordre suivant :

- La charge d’'indentation en N

- Le temps d’application de la charge d’'indentatorns

- Le temps de maintien a la charge maximale en s

- Apreés le signe égal, la valeur de dureté Martens

Exemples : HM 0,5/20/20= 8700N/mim

La dureté Martens est 8700N/mméterminée pour la charge maximale d’indentation

F= 0,5N appliquée a la 2t seconde pour un temps de maintien de 20 seconds.

Dureté Universelle HU:

La dureté universelle [42,44] est déterminée pahkrge d’'indentation maximale divisée
par I'aire de contact correspondant a la profondeypénétration maximale hmax
HU=Fmax/As (hmax) (1.18)

Dureté d’indentation H

La dureté d’indentation [44,45] est la mesure de$dstance a la déformation permanente
elle est déja citée et représentée par I'équatidh (

Pour indenteur Vickers Ap4tan?(a).hc? = 24,504. hc? (1.19)

Pour indenteur Berkovich Aps3tan?(a).hc? = 23,96. hc? (1.20)

ou hc est la profondeur de contact de I'indenteacd échantillon.
1.1.3.2 Essais préliminaire de calibrage

Dans les essais conventionnels d'indentation, te zie contact a la charge maximale entre

I'indenteur et I'échantillon est habituellementualde a partir de la taille de I'empreinte résittuel
aprés déchargement complet. Naturellement, bienlajyeofondeur de pénétration puisse étre
réduite sensiblement par le rétablissement élastigala rend plus pratiqgue la mesure de la
charge et de la profondeur de pénétration direatechgrant le chargement et le déchargement de
I'indenteur. Ces mesures sont alors utilisées gétarminer l'aire de contact projetée dans le but
de calculer la dureté et le module élastique. Dangratique, plusieurs sources d'erreurs
interviennent. Les plus importants sont les errelwes a la variation de la température ambiante
(dérive thermique, les erreurs dues a la complaesde I'instrument de mesure), les erreurs sur
la détermination de la pénétration initiale lorsaduntact et aussi les erreurs dues a la géométrie
de l'indenteur.

A- La dérive thermique :

Il faut avant tout distinguer entre deux types demportements qu’'on peut observer durant

'essai de l'indentation instrumentée. Le premist k& fluage du matériau qui se manifeste

12
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clairement quant la pénétration de I'indenteur agigi@ alors que la charge d’indentation reste
constante, et le deuxieme type (dérive thermique)yespond a des changements dans les
dimensions de l'instrument de mesure (dilatationcontraction) causés par les variations de la
température ambiante méme si I'équipement de memste généralement bien isolés
thermiquement de I'environnement. Les petites viana de température peuvent entrainer des
erreurs sur les profondeurs de pénétration mesuréesticulierement, lorsqu’on travaille a
I'échelle micrométrique. L'étalonnage permettantoderiger I'effet de la dérive thermique est
généralement incorporé dans la procédure de I'ebismientation. Il consiste en la surveillance
de la pénétration tout en maintenant avant le dgeh@ent complet la charge appliquée constante
a 10% de la charge maximale pendant une courtedeéé 1mn) [38]. Le taux de pénétratioti *
obtenue par régression linéaire supposé constamhtdliessai d’'indentation est utilisé pour
corriger les valeurs mesurées de pénétration ectibfonde leur instant d’acquisition. Le choix
d'une faible charge (10% de la charge maximalejneerd’éviter ou de réduire tout effet de
fluage qui peut masquer I'effet de la dérive theyumei.

B- La profondeur de pénétration initiale :

Avec la plus petite charge délivrée par l'instrutdlindentation conformément a sa limite
de résolution, le contact entre l'indenteur et Waatillon est établi préalablement & tout essai
ultérieur. Ce contact induit une profondeur de pé&tién initiale ‘hi’ qui devrait étre ajoutée aux
profondeurs de pénétration mesurées. Sur les noxwsyatemes d’'indentation instrumentée ou la
détermination continue de la rigidité est possildegremier point de contact pourra étre identifié
avec une tres bonne précision grace a la survedlale la rigidité de contact harmonique, la
pénétration harmonique, I'angle de phase ou latian de la charge [46].

Pour les systemes de chargement statiques, la ntB@MAis 14577-1 recommande un
ajustement polynomial des données jusqu'a 10% gedfondeur de pénétration maximale, de
sorte que la profondeur initiale peut étre estimée extrapolation a charge nulle [47]. Les
relations pour un contact élasto-plastique entrecharge appliquée et la profondeur de
pénétration en utilisant un indenteur Berkovichamile demi-cycle de chargement est donnée

par la relation:

h=+F|(@V3H, tan*8) "2 + [2(772_ 2)} 2;.|TEH} -

ou (=130,54) est l'angle de lI'indenteur
D’autre part, si 'on considére que la réponse datémau est élastique pendant le

chargement initial (les plus petits points du pemdhargement) avec un indenteur Berkovich,

13
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nous pourrions prédire d’aprés la théorie de Heatzelation entre la charge appliquée F et la
pénétration corrigées (h+hi), la relation est laaute :

h+ hO P (1.22)
ou p dépend de la forme de l'indenteur (2/3 pouringenteur sphérique) cette relation de
proportionnalité peut étre réécrite

h =k.(P-FP 28)
La constante k est également liée a la forme deldlteur, et Fi est la charge appliquée au
premier contact, la détermination de p et k seeflaites considérant comme des variables et en les
ajustant de telle fagon que la ligne obtenue péwdarithme des deux cotés de I'équation (1.23)
donne une pente égale a l'unité [47]. Cette perde designée par A sous la forme
logarithmétique de la relation (1.23)

Log h =log k + A log (E-FP) (1.24)

C- Complaisance de l'instrument de mesure :

La complaisance de linstrument de mesure (mécanidm chargement) peut avoir une
influence importante sur la profondeur de péné@matnesurée ou la complaisance mesurée,
particulierement pour les grandes profondeurs odesumatériaux rigides. La complaisance de
linstrument doit étre établie par le fabricant com il est recommandé par la norme de
lindentation instrumentée [48]. Toutefois, comgenu d’éventuelles changements dans les
composants du mécanisme de chargement, une méthéaéonnage simple est proposée en
utilisant un matériau de référence (Silice vitrguga est caractérisée par des propriétés connues
et constantes (dureté et module élastique), uneopéngité, une isotropie et une absence de
I'effet ‘bourrelet’ (pile-up) [46].

En supposant que la déformation élastique de dimbse échantillon/indenteur et le
mécanisme de chargement peuvent étre considéréaedeux ressorts en série, la complaisance
total mesurée (C=dh/dF) serait la somme de la caisgice de I'échantillon 1/S et la
complaisance de l'instrument. En utilisant I'éqaati(l.11) pour définir la complaisance de

I'échantillon, la complaisance mesurée est :

c= |~ L ,c (1.25)
VA, 2,

Dans le cas d’un indenteur Berkovich, la surfacecaletact Ap est égale a 24,5 lte qui est

acceptable pour les grandes valeurs de profondkuta pénétration, la complaisance mesurée

devient :

14



CHAPITRE I : Indentation et rayage

S PP 129
245 2[E, h,

De cette équation, nous pouvons constater quenkz jpe C par rapport a 1/hc correspond
a une droite dont l'origine est la complaisancd’idetrument Cf. Cette équation peut étre aussi
réécrite en termes de charge maximale Fmaxqeehl remplacant Ap par&/H;r en utilisant

'équation (I.3), d'ou Cf est le point d’intersemti de la pente linéaire de C par rapport a
1/(Fmax}’2.

_Jm 1 JHy
C_Zﬁ 3 mmf (1.27)

Pour établir la complaisance du mécanisme de chemgesoit par I'équation (1.26) ou

(1.27), il est recommandé d’éliminer les faiblesewas de hc ou la géométrie de I'indenteur peut
avoir une influence sur la constance des caratitgres propres de I'échantillon Er efrtét donc
induire des erreurs sur la régression linéaired@7,Pour la capacité de mesure continue de la
rigidité sur les appareils instrumentée, ce cafjbrast facile & mettre en ceuvre dans un cycle
d’'indentation en comparaissant avec les systemehalgement statique ou de multiples cycles
d’indentation sont nécessaires.

Il est également important de rappeler qu'il existeparameétre expérimental mesurahjg,/S?
(charge maximale devisée par la rigidité au cardgéeinatériau étudié qui est indépendant de la
profondeur de pénétration. Il est lié au rappo/Ef suivant la relation déduite des deux
equations (1.3) et (1.11)

F n  H;
mox— = 1.28
s* T @) E’ 20

Ce paramétre dont la valeur doit étre constantees mlofondeurs de pénétration

importantes, ou il n'y a aucune influence de langéwie de l'indenteur est utile pour la
détermination ou la vérification de la complaisadeel'instrument [46]. Comme le montre ce
rapport, la constance du paramétsg#S? suppose également qu'il n'y a pas de dépendantze de
taille de I'empreinte d’indentation sur la duretdeemodule élastique des matériaux étudiés.

D- La géométrie de l'indenteur :

La fonction de la surface de contact de l'indentépe F(hc) caractérise la variation de la
surface projetée reliée a la déviation de la génené&téale de I'indenteur (la surface de contact
idéal pour l'indenteur Berkovich est 24,5"haCet écart est particuliérement important & &ibl
profondeur de pénétration (prés du bout de I'inelentquand un indenteur mal usiné ou usé est
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utilisé. La fonction du secteur de contact est g@agent exprimée suivant la forme
polynomiale :

A (ho)= Coh®+ Cihe +Cohc+Csh M +.. +Goh 128 (1.29)
Cette fonction de la surface est obtenue en ajustamariation indirectement mesurée de la

surface de contact Ap en fonction de hc en utitisarelation suivante tirée de I'équation (1.11):

_ 1
A, = ,{S—Z,BEr } (1.30)

Cet étalonnage est généralement appliqué sur uérimatde référence (Silice vitreuse)
pour lequel le produif.Er est connu. Dans le cas ou il n’est pas dééeiproduit peut étre
estimé pour les grandes profondeurs en considdangéomeétrie idéale de lindenteur
(Ap=24,5h¢é pour I'indenteur Berkovich). La rigidité de cont& correspondant & chaque valeur

de hc doit étre corrigée de la contribution dedplaisance de l'instrument [46].

1.1.3.3 Effet de la taille d’indentation ‘ISE’

Sur des matériaux homogénes et isotopiques, na@assirons normalement une seule
valeur de dureté ou du module élastique. Cepenghlusieurs raisons font dépendre les résultats
expérimentaux de ces valeurs avec la profondepédétration. Certaines de ces raisons refléetent
le comportement réel du matériau testé et appardisscause de la présence de films d'oxydes
tres minces sur la surface (cas des métaux) aweprdpriétés mécaniques différentes de celle du
matériau de I'échantillon ou a cause de la présdaamntraintes résiduelles et un durcissement
superficiel résultant de la préparation de I'édlantet le processus de polissage. Il peut aussi y
avoir des erreurs associées au bout de l'indenpawmticulierement aux trés petites valeurs de
pénétration. Zhang et Xu [50] ont examinés le did'effet de la surface sur la nano dureté pour
des profondeurs de pénétration tres petites. lisomeent qu'il existe une profondeur de
pénétration critique ci au dessous de la quelfeet'ele la surface domine la variation charge-
pénétration.

Cet effet connu sous le nom de 'l'effet de ldgallindentation’ ISE généralement mene a
une décroissance de la dureté a mesure que laeciamgentation augmente. Plusieurs théories
ont été proposées pour caractériser I'effet I$E'approche de Hay-Kendalii) PSR modéele,

iii) Modele du rétablissement élastiqud,Loi de Meyer, [51,52]. Il a été montré que chacdae
ces théories peut fournir des descriptions sasafdes pour la relation entre la charge maximale

d'indentation et la taille de I'empreinte d'indéiota Cela étant, la méthode la plus utilisée pour
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la description de l'effet ISE reste la loi de Meyiri correle la charge d'indentation et I'empeeint
d'indentation en utilisant une simple loi de pas= [12, 51,52]

Fac Ah” (1.32)
ou A et n sont des constantes qui peuvent étreséEyidirectement de l'approximation de la
courbe tracée a partir des donnés expérimentales.

Plusieurs études ont étés faites pour explorezléion entre les deux parametres de la loi

de Meyer (n et A). Par exemple Sargent et PagedbBtonsidérés plusieurs valeurs de n contre
In A pour une tentative de vérifier la possibildé&in effet microstructurale possible sur ces
parametres de la loi de puissance. lls ont corsstpté pour la céramique, les faibles valeurs de n
sont associées a de grandes valeurs de Ln A. Ddartees semblables ont été constatées par
Zhijian et al [51]. D'autres études [54, 55, 56} omontrées également que la loi de Meyer ne
peut fournir de connaissances sur l'origine déet'¢SE.
Li et Bradt [55] ont proposés un modéle appelé &mdle la résistance proportionnel de
I'échantillon’ PSR, il est considéré comme état imnme modifiée de I'approche Hays-Kendall.
Ce model traite la résistance de I'échantillon @éfrmation permanente en tant qu'une fonction
croissante de la taille de I'empreinte plutdt ge'gonstante.

W=ahc (1.32)

Comme une premiere approximation, la forme de #&qon précédente peut étre
considérée comme une résistance élastique d'uorrelss sens contraire a la charge appliquée,
alors la charge d'indentation réelle et la taid'shdentation peuvent étre liées par:

Fett =FmaxW=Fmaxaihc=ahc? (1.33)
ou a et @ sont des constantes pour un matériau donné. Suieaalyse de Li et Bradt, les
parametres jaet @ peuvent étre reliés respectivement aux propriéigstiques et plastiques de
I'échantillon.

Particulierement,aa été suggeré pour la mesure de la durgtpuHest considérée comme étant
la dureté indépendante de la charge. Pour lessesBactués avec un indenteur Berkovichy H

peut étre déterminée directement glawaec:

H=Fei/24.5h¢= (Fnaxauhc) / 24.5ht=a,/24.5 (1.34)
L'équation (1.34) devient alors :
Fax/hc=a+ahc (1.35)

Qui permet de déterminer les deux parametres @ a partir de la pente de la courbe dgxhc
en fonction de hc.
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[.1.3.4 Détermination du module élastique et de la dureté e n utilisant les méthodes
d’énergies

Un intérét particulier a été attribué a l'effet ‘boelet’ (pile-up) (figure 1.4), observé
autour de I'empreinte d’'indentation sur certaingériaux, parce que il peut induire des erreurs
importantes (jusqu’a 60%) sur la zone de contadiréctement mesurées par I'analyse de (O&P)
[47], il a par conséquent une influence directe laudureté et le module élastique mesureés.
Difféerents études de I'effet de tassement (Sinksim)de bourrelet (pile-up) par I'assimilation des
éléments finis ont établis les paramétres princigaaur prédire le comportement des matériaux
[57, 58]. L'effet bourrelet est observé en parieuthez les matériaux caractérisés par un rapport
module élastique/limite d’écoulement ¢/ important. Méme si cet effet est bien décrit it
par I'analyse des éléments finis, nous appuyon$@servation adéquate des empreintes (AFM
ou SEM) pour s’en rendre compte [59-61]. De nowslthéthodes développées sur la base des
énergies de déformation et non pas sur la mesule pl@fondeur de contact de l'indenteur [62-
64] peuvent étre une solution pour éviter I'eftedtrrelet’. Cependant, ces méthodes doivent étre
validées expérimentalement avant d’étre reconnuneitanalyse d’Oliver et Phatrr.

L'énergie de déformation totale {Wet I'énergie de déformation élastique. \War
indentation peuvent étre calculées en calculantel'sous la courbe de chargement et
déchargement respectivement [47]. En outre, Kpeete déformation plastique p\peut étre
calculée par soustraction a partir de Bh intégrant la courbe de chargement et déchageihe
travail de lindentation peut étre aisément obteparticulierement l'aire sous la courbe de
chargement (Energie total JVI'aire sous la courbe de déchargement (Eneggiersible W) et
I'aire inclus entre la courbe de chargement et déggment (Energie irréversiblep)VPlusieurs
travaux ont été consacrés a la recherche de lafisgjion physique du travail réversible et
irréversible effectués pendant un essai d'indemtagit de savoir si ces travaux fournissent de
nouvelles informations sur la déformation élastiqgteplastique engendrées par indentation
(figure 1.5)

Ainsi plusieurs méthodes [62] confirment une datién entre le rapport d'énergie
Wp/W; et le rapport de penétrationy/,. Ce rapport est indépendant de la géométrie de
l'indenteur et de son matériau. L'avantage de tagm®e basée sur I'analyse dimensionnelle et le
calcul par la méthode d'éléments finis, est geisa base pas sur des suppositions au sujet de la
forme de la courbe d'indentation. Cette correspoceldinéaire suggere que le rappors W, et

le rapport B/hy, contient les mémes informations sur les proprigtésaniques des matériaux.
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“Sinking in” “Pilling up”
Figure 1.4: Influence du comporteme  type élasticité parfaite F type plasticité parfaite

plastique sur la hauteur moyenne dt

contacthc [65].
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Figure 1.5Les énergies de déformation élastique et plastigunermelSO/DIS 14577

A- Méthode de Cheng &Cher
Récemment une corrélatid’approximatvement linéaire a été établi2] entre W/W, et le

rapport Hr/Er d'abord pour une géométrie doe de l'indenteur et puis pour les indente
conigues [62]. Aec une gamme d'ang de faces 602 6 <80°

W/W; =A.Hit/Er (1.36)
ou A est un facteur qui dépd de l'angle de l'indentel. Dans le casl’'un indenteur Berkovich
(o =70,3°),différentes valeurs di ont été proposées dans la littératur@-§8]. Par exemple en
se basant sur I'assimilation par la méthode dewenhé finis, Giannakopoulos et a68] suggere
un facteur de 4.678.@P contre selon I'analysee C&C, la constantk est5.33 |67].
L'utilisation de la relation (1.3) avec la relation (1.28 définissant le parameétrema/S’
permettent de déterminexéparémel les propriétés H et Er. Une telle méthode qui nc

dispense des mesures de pénétration et de toutectamns nécessaires correspondante:
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certainement sollicitée parce que le travail tetde travail élastique peuvent étre mieux évalués
gue la profondeur de contact. C’est une solutidér@ssante pour éviter la difficulté causée, par
un éventuel effet de bourrelet.

B- Méthode de Chen et Bull

En étudiant la relation linéaire entre We/8¥ Ht/Er, J.chen et S.J. bull [63] observent gue
dépend de la géométrie de I'indenteur et du matdesté également. Alors, ils développent une
nouvelle relation entre We/Mét Hr/Er qui n’est pas linéaire et dont elle interviene constante
‘n’ qui dépend du matériau teste.

W, _ 15124+ 0207 H,, 1

W, 024+ 0.2 E ana( H ) (137)
t ( +0.2n) 3 r 1_,_5 T tang

20 E

r

En comparant la relation avec d’autre relationsetigppées [58, 70, 71, 72] les auteurs ont notés
un meilleur accord, en utilisant les relations)(l€? (1.28) ils ont déterminés séparément les

propriétés Er et H:

& = 1.577(1.24+\c/)\./§Q;vt W, 20 cosa % (1-38)
(224+0.2n) o
Et
i = <1.5ﬂ<124+ﬁv.%“_ " cosa)” < 2= (1:39)
(224+ 02n)
ou

n: Constante dépend du matériau varie entre (bef:0Facteur de correction géoméetrique,
. Constante qui dépend de la forme de I'indent@aur I'indenteur Berkoviche=0.75) [22].
De méme que dans la méthode C&C, I'évaluation dului® élastique Er et de la dureté
d’'indentation Hr avec les équations (1.38) et (1.39) ne nécessitardune mesure de la
profondeur de pénétration de I'indenteur ou dewtase de contact. Toutefois, en cas d’'effet
‘bourrelet’ significatif, les auteurs recommandedd#s observations microscopiques pour la
mesure précise de ces propriétés.

C- Méthode de Malzbender

Une différente relation non linéaire entre We/WHgVEr a été développée par J. Malzbender

et al [70]. Celle-ci est exprimée sous la forme :
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We
W,

t

ﬁ i) -1

£
= (_ +
2 tana H; (1.40)

En utilisant I'équation (1.28) avec I'équation pééente, les propriétésHet Er peuvent étre

déterminées séparément :

cW s 1
"W, 48F,, tana W, ¢
(1—W E)
r (1.41)
W, s? 1
H —(_e 2 2
T (V\4) 477Fmaxtan2a( _%5)
We 2 (1.42)

Bien que l'équation (1.28) ait été obtenue pardémation dans les solides homogenes, des
travaux récents de J. Malzbender et al [70] sugdére’elle puisse également étre appliquée aux
couches minces et revétements déposés sur desassibsh conditiorque la déformation des

revétements n'influe pas la dissipation d'énergiendniére significative.

1.1.3.5 Dispositifs d’'indentation instrumentée
Beaucoup de systémes d’indentation instrumentéeepelétre genéralisés en termes

d’illustration schématique montrée sur la figur@. I.Parmi les systemes commercialisés, dans
ceux développés par nano instrument(MTS system&)SIFRON(MN)[73], Ltd(UK)[74],
CSIRO(Australie)[75] et CSM(Suisse)[8], la chargt souvent appliquée en utilisant la mise en
action électromagnétique ou électrostatique, avecapteur capacitive utilisé pour mesurer la
pénétration. Dans les instruments (MTS) (HYSITROMDSIRO) ainsi que dans (CSM), I'axe
de l'indenteur est vertical comme illustré surigufe 1.6. Par contre I'axe est horizontal sur le
(Ltd). En outre, sur les systemes (MTS, CSIRO evi;SI'application de la charge et la mesure
de la pénétration se fait avec des moyens séplésscue dans le systeme (HYSITRON), on
utilise le méme capteur pour I'application de learge et la mesure de la pénétration de
'indenteur.

Le dispositif recemment développé, appelé Mesurgirmee de rigidité CSM (Continuos
stinffes meausurement), offre une améliorationitive de I'essai de nano indentation. Il est
composé d'un systeme d’amplification et de transiois de signal et d’'un capteur différentiel
qui permettent de mesurer la rigidité du contaangpoint quelconque le long de la courbe de

chargement et pas seulement apres déchargementecdam® les procédés statiques.
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f// //////
;Ks I=- G
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|Mass=m|

S et C fonctions de

. Echantillon (Raideur S et Amortissement ')

. Colonne de chargement de l'indenteur (masse m)

. Solénoide d'application de 1a charge

. Ressorts supportant la colonne d'indentation (Raideur k)

. Jauge capacitive de mesure du déplacement (Amortissement Cy)
. Bati de la machine, Raideur (I

RO WE e

Figure 1.6 : lllustration schématique du systemadgntation instrumentée [76]

Les appareils de contrble instrumenté sont desuments de précision élevée utilisés
pour la détermination des propriétés mécaniquesaashes minces, des enduits et des substrats.
Des propriétés telles que la dureté et le modwdsti§ue peuvent étre déterminés sur presque
n'importe quel type de matériaux, doux, dur, fragiuctile, le principe de fonctionnement de
l'instrument est comme suit :

Le bout de l'indenteur est conduit dans la surfdeel’échantillon en appliquant une
charge progressive. Quant la charge atteint lauvat@ximale aprés un certain temps de maintien
a cette charge, la charge est réduite jusqu’auadgement complet ou partiel. Grace a un capteur
différentiel, une courbe force-pénétration peut &tacée le long des deux cycles de chargement
et de déchargement.

Les mesures peuvent étre faites a des profondeupemietration excessivement petites.
Ainsi cette technique est idéale pour la mesurepdgsrietés mecanique des couches minces. En
outre, la bonne résolution en temps de maintiempede mesurer les propriétés des matériaux
viscoélastiques (polyméres) [20,77], ou la mesumaticue des propriétés mécaniques est plus
gue nécessaire. Nous pouvons aussi l'utiliser @& matériaux non homogénes et les
multicouches ou la microstructure [7,78] et les ppi@étés mécaniques changent avec la
profondeur de pénétration de l'indenteur.

Cette technique offre la possibilité d’effectuelsdaesures d’indentation qui permet de
détecter le déplacement di au fluage dans la gasesi@eanomeétres sur de petits volumes [7]. Le

chargement cyclique offert par cette techniqueuéfsé pour I'exécution des essais de fatigue

22



CHAPITRE I : Indentation et rayage

sur les matériaux et les couches minces [79, 8.dermet également des essais de rayage sur
les matériaux et plus particuliéerement sur lestements.
Les appareils de contréle instrumenté (CSM) samstuls instruments disponibles actuellement
dans le commerce qui emploient une technigue de smsréférence extérieure dynamique. En
mettant en référence la mesure de profondeur & garta surface de I'échantillon. Ces appareils
de contrble présentent les avantages uniquesrgsiva

- Durée de cycle rapide de mesure.

- Dérive thermique négligeable.

- Protection du secteur de mesure contre des coutant®t des perturbations acoustiques.

- Protection du bout de mesure contre les dommageanigies.
Remarque: Un appareil CSM nouvellement développée permettaliminer, les erreurs sur la
profondeur de pénétration initiale (hi), la dérthermique et les erreurs dues a la complaisance

de I'instrument de mesure (Cf) [81].

Micro-indenteur CSM Nano-indenteur Ltd

Charge maximale 10N (30optional) 500mN
Résolution de la charge 100puN 100 nN
Pénétration maximale 0-20,0-200pm 1mm optionnel 0-200pum
Résolution de déplacement 0.04 et 0.3nm 0.1nm

Plage de mesure XY

120mm x 20mm

120mm x 20mm

Résolution suivant XY 0.25um 0.25um
Grossissement microscopique 200x, 2000x 1000x
Axe de l'indenteur Vertical Horizontal

Tableau I.1 : Caractéristiques des appareils dfitat®on CSM &Ltd [44,47]

1.1.3.6 Indenteurs utilisés dans la nano indentatio n
Le matériau le plus fréquemment utilisé pourihekenteurs est le diamant a cause de ces

bonnes propriétés mécaniques. Pour les petits pwesle la dureté et du module élastique
I'indenteur pyramidal Berkovich est mieux apprépgue celui du Vickers ou Knoop puisque la
forme pyramidal a trois faces est plus facile aiset rectifier que celle a quatre faces [47Y. Il

a souvent de confusion entre les deux types diedenBerkovich (Berkovich standard,
Berkovich modifi€). Le Berkovich standard a le mémgport entre la surface réelle de contact et
la profondeur de pénétration de I'indenteur queiai I'indenteur Vickers par contre I'indenteur
Berkovich modifié a le méme rapport de la surfacggiée a la profondeur d'indentation que

celui de I'indenteur Vickers.
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Un autre indenteur a trois faces est celui de deicube (Cube corner) qui peut déplacer
plus que trois fois le volume déplacé par l'indent®erkovich pour la méme charge [47],
produisant des contraintes beaucoup plus élevéesisinage de I'empreinte et réduisant de ce
fait le seuil de fissuration. Ceci rend l'indentdadéal pour I'évaluation de la ténacité a des
echelles relativement petites [47].

L’indenteur sphérique n’est pas appropriés auxigsiala nano indentation car il est tres
difficile d’obtenir une sphére faite en diamant@we diametre inférieur a 100um [47].

L'indenteur utilisé pour l'essai d'indentation datrétre calibré indépendamment de
l'instrument d'indentation par une méthode optiduecte. Le certificat de calibrage devrait
inclure les mesures géometriques appropriees.

A cause de la contamination par des corps étrangeisadhére a I'indenteur lors de son
contact avec les échantillons a examiner, les itedes doivent étre efficacement nettoyé de
temps en temps en les émergeant dans un bloc deerachaute densité de polystyrene suivi d’'un
rincage dans de lalcool. La propreté d'un indentpeut étre veérifiee en I'examinant
soigneusement sous un microscope optique avecssigsement optique supérieur a 400x.

La fonction de la surface de contact du I'indentesir habituellement tracée comme la
surface de contact réel en fonction de la profanée contact, J et peut étre déterminée par la
mesure directe (a l'aide d'un microscope a balgyageindirectement sur un matériau de

référence (Verre de silice) dont les propriétés H sont connus.

1.1.3.7 Applications de la technique d’'indentation instrumentée
Les deux propriétés mécaniques mesurées le pluvgsopar cette technique est la dureté H

et le module élastique E des matériaux. En plusad@éformation plastique et élastique qui
peuvent étre estimées a partir des courbes chamgrations, cette technique offre d'autres
applications comme mesure des coefficients deidrictessais de rayage, I'évaluation de la
fatigue sous des charges cycliques. Parmi les reamlmlomaines d’application, on peut citer :

A. Mesure de la rigidité de contact

La rigidité de contact peut étre mesurée sur laigpde chargement d'un essai d'indentation
en utilisant la technique instrumentée.
L’essai est accompli en imposant une force harqemiqui est ajoutée a une charge nominale
croissante, F, a I'indenteur. La réponse de déphant du I'indenteur a la fréquence d'excitation
et I'angle de phase entre les deux sont mesurésrgarruption en fonction de la profondeur. Ce

qui permet de déterminer Er explicitement commefanetion de profondeur [38,82].
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B. Mesure de fluage :

Pour les métaux et les céramiques a des tempésaleeces et pour des polymeres dans la
plupart des conditions, la déformation dépendamntdethps se produit sous l'application de la
charge. Ce phénoméne se nomme fluage. Une decatpls prometteuses de la technique
instrumentée est I'essai de fluage. Dans un esstiidge d'indentation, une charge constante est
appliguée a lindenteur et le changement de lagmaéur dindentation est surveillé comme
fonction du temps. Comparé aux essais de fluageertionnels, les expériences de fluage
d'indentation instrumentée sont particulieremeitesitcar elles simulent le fluage résultant du
contact d'aspérité. Cette technique permet l'obsierv précise de fluage en introduisant de
petites empreintes sur la surface afin d’analyaerariation de la profondeur de pénétration avec
le temps sous une charge constante. La technigliendentation instrumentée a été employée
pour étudier le comportement de fluage de différemtatériaux et des multicouches [7].

C. Mesure de la fatigue

La fatigue a I'’échéle nanométrique n’a été étudjge rarement, en raison du manque
d'instruments spécialisés. L'indentation instrur@enfournit des cycles de force d'une forme
sinusoidale a hautes fréquences qui peuvent éipdopdes pour réaliser des essais de fatigue a
'échelle nanométrique. Le comportement de fatigles couches minces et des micro-
revétements peut étre étudié en surveillant le gd@ent en contact de la rigidité parce qu’elle
est sensible a la formation des endommagement8][7B®ur obtenir la déformation et les
endommagements de fatigue, les grandes amplitudssilthtions sont utilisées. Le nombre des
cycles peuvent étre déterminé a partir du tempsléco

D. Essai de rayage

Pour améliorer les propriétés de surface, de plugles de matériaux sont revétus de films
minces. Afin de mieux cerner le comportement miggende ces revétements, le test a la rayure
est le mieux indiqué. La connaissance du compaméiu matériau nu est indispensable aussi.
La technique du nano rayage est particulierementvarmue pour caractériser la destruction
pratigue de I'adhérence des couches minces etrdkst® d’'une épaisseur typique inférieure a
500nm. Les substrats peuvent étre durs ou mouslliages de métal, en matériaux semi
conducteurs, ou en verre. On peut aussi testegrthgts organiques ou inorganiques, des vernies
photosensibles et autres types de films d’appticatioptiques, microélectroniques, protectrices,

décoratives [84].
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I.1.4 Principe de I'essai de rayage
L’essai du rayage est réalisé en actionnant unniede sur la surface avec une charge

normale Fn, pendant que I'échantillon est déplac@ée&ivitesse constante. Les efforts résultants
sur la surface causent la rupture de I'échantillanplus petite charge a laguelle on a une rupture
(force critique de rupture Fc) est enregistrée gygaan capteur acoustique (figure 1.7).

Les appareils de contrdle (CSM & Ltd) fournissees données établies selon la valeur de
la force critique de rupture Fc en enregistranuiamément trois effets différents :
i) Variations tangentiels de forcé@) Fluctuations acoustiques d’émissidi) Déformations
microscopique.

En raison des nombreux parametres variables imggigians I'essai de rayage (vitesse de
chargement, vitesse de déplacement, longueur dgeagharge,...) c’est tout un défi a pouvoir

normaliser la méthode. Une approche récente faite l|p commission européenne s’est

concentrée sur une classe de matériaux (céramigaes)le but de réduire le nombre vaste de

i

défaillance critiques possibles [85].

Indenteur Capteur acoustique

Rupture

Déplacement de
I'échantillon

Figure 1.7 : Principe de I'essai de rayage

I.1.4.1 Endommagements

Lors de l'essai de rayure, on peut faire varierubeap de parametres, géométrie de
lindenteur, force normale de rayage, vitesse dgaga, température, lubrification... Ces
parametres ont un rble déterminant sur la format®ia rayure. Une variation de I'un d’eux peut
faire passer d’'un mode de labourage ductile a udente fissuration. Nous avons recensé six

modes d’endommagements lors de la rayure d’un raatér
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» Le repassage : La surface du matériau est moqiiede passage de I'indenteur, mais il n'ya
pas de bourrelet sur les cotés du sillon. Le meaiése déforme principalement de facon élastique
avec peu ou pas de déformation plastique. Ce tgpdéaformation apparait surtout pour des
matériaux viscoélastiques et pour des niveaux fedisles de déformations imposés par
I'indenteur [86].

» Le labourage ductile (figure 1.8a): L'indenteuiske un sillon net dans le matériau avec la
formation de deux bourrelets latéraux. La matiééeale plastiguement autour de l'indenteur
avec un coefficienf (taux de perte de la matiére) nul. On observaalbedrage surtout pour les
meétaux et pour les polymeéres lorsque le niveauvédiershation reste assez faible.

* La fissuration frontale (figure 1.8b) : Des bandiesdéformation, convexes par rapport au sens
de rayage, apparaissent dans le sillon laissé€’ipdemteur. On observe également ce type de
défauts lors de la rayure d'un polyéthylene téréjple (figure 1.8c) ou de matériaux
caoutchoutiques [87]. Selon certains travaux [88f défauts, localisés en surface, sont dus aux
contraintes de Von Mises, cela dans le cas deylaegar une sphere d’'un matériau élastique et
en présence de frottement. La présence d’un labtifi pour effet de diminuer le frottement local
au contact de l'indenteur et de faire disparaiteetype de défaut. Pour un matériau tres
viscoélastique, comme le polyéthyléne a tres hendsse moléculaire (figure 1.8b), la matiére
s’accumule devant l'indenteur en raison des camtai de compression, jusqu’a ce qu'elle
atteigne sa limite d’élasticité et passe sous €mtdur. Pour des matériaux amorphes, comme le
polyméthyl- méthacrylate, des fissures peuvensapparaitre.

e La fissuration arriere (figure 1.8c): Les bandds déformations sont, a 'opposé du cas
précédent, concaves par rapport au sens de raglige.sont localisées dans le fond du sillon.
Les matériaux présentant ce type d’endommagemantsccomportement fragile. Ni et Le Foue
[88] ont également observés ces fissures sur de eede I'acétate. Les forces de traction en aval
de I'indenteur sont responsables de ces endommageme

» La rupture fragile : La figure 1.8d montre lariwaition de fissures sur les bords du sillon. Ces
fissures accompagnent généralement le mode derkdmductile ou le mode d’usinage décrit ci-
dessous.

» L'usinage (figure 1.8e) : Lorsque les conditiors mhyage deviennent trés séveres (niveau de
déformation trés important) une partie de la matest évacuée. On peut rencontrer un usinage
ductile ou I'on verra apparaitre des copeaux surame[89,90] ou bien un arrachement de
matiere fragile : I'écaillage. Ce mode d’endommagetrest pratiquement toujours accompagne

de fissures sur les bords ou dans le fond du sillomme on peut le remarquer sur la figure 1.8e.
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{a) Labourage ductile. Ductile {b) Fissuration frontale, Crack initia-
ploughing. tioa in front of the indenter (buck-
ling).

(=} Fissuration arriére dans le fond du (e} Rapture fragile sur les cotés du sillon. Brittle
sillon. Crack ipitiation behind the in- failure on the sides of the groove,
denter at the hottom of the groove,

(2} Usizage, Machining.

Figure 1.8 : Endommagements observés lors de I'egseayure

1.1.4.2 Types d’essai de rayage
La gamme des mesures du dispositif de rayage cowoisedifférents types d’essai.

A- Essai de rayage a charge progressive (PLST)

Il correspond a I'application d’une charge contireigrogressive durant le déplacement
de I'échantillon sous l'indenteur. Des paramétrasmghloi standard de 100N/min (taux de
chargement) et de 10mm/min (vitesse latérale déadément) sont généralement utilisés. Les
premiers rayages sont employés pour la détermmatgola charge critique et les tests suivant

sont réglés a la valeur de Fc+10N pour éviter fesautile du bout de I'indenteur [44].
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B- Essai de rayage constant (CLST)

Dans cet essali, la charge reste constante peridasailet elle ne change que pour les
essais suivants faites a d’autres endroits. Leanpetres de mesure standards recommandés sont
la vitesse latérale 20mm/min et la longueur degaydmm. Il est recommandé d’utiliser comme
charge le un cinquiéme de la force critique Fcdidginée par I'essai de rayage progressif) [44].

C- Essai de rayage multiple (MPST)

Ce mode soumet la surface a un essai de fatigas aylzcle qui est considéré comme une
meilleure simulation aux vraies conditions de trfavaans cet essai on refait la méme rayure
plusieurs fois avec la méme charge constante efggia la charge critique Fc, il est recommandé
d’utiliser 50% de Fc (déterminée par le mode prsgjfe Les autres parametres sont les mémes
de ceux choisis pour les deux autres modes.

Dans la plus part des cas, le mode d'essai CLSigteune meilleure discrimination
entre les propriétés d’adhérence que le mode PL&§ ta premier est plus long. (Puisque il

nécessite plusieurs séries de tests) [44].

.2 COMPORTEMENT DU VERRE AUX ESSAIS D’'INDENTATION ET DE
RAYAGE

[.2.1 Généralités sur les verres

Le début de I'industrie artisanale du verre qurespond a l'utilisation des techniques de
soufflage se situe au début de notréMSiecle. Au 17" siécle, avec le développement des
connaissances dans le domaine de l'optique, sqarap les premiers instruments d’observation
utilisant le verre (lunette, télescope...) [91]. Idirstrie verriére pour la fabrication de bouteilles
et de verres a vitre a commencée aux états unigbut du 18" siécle. En 1879, Monsieur
Thomas Edison a inventé I'ampoule incandescenteagahangée les vies des millions de
personnes tout autour du monde. C'est une appilicgtpique qui n’est possible sans I'utilisation
de verre qui lui seul satisfait les propriétés seages pour le fonctionnement : dureté,
transparence, tenir le vide et résister aux tenpes elevées en méme temps. Avec le progrés
technologique, le champ d’application du verreagasé de s’'étendre, surtout dans I'optique pour
la fabrication des composants optiques tels ges ldntilles, les prismes, miroirs.... Son large
spectre d'utilisations, la rendu indispensable diessapplications fines de haute précision.

Une autre application révolutionnaire de verre lasfibre optique dans le secteur des

télécommunications. L'information est diffusée des fibres de verre de silice transparentes au
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lieu des fils de cuivre. L'information de volumedet vitesse a considérablement augmentée aussi

bien que la fiabilité de la transmission [92].

|.2.2 Structure des verres

Dans tout solide, il existe entre les élémentssttwants un certain arrangement qui
détermine sa structure. Il en est ainsi pour leevées €léments constitutifs du verre de siliag so
les tétraédres SiOqui sont assemblés par les sommets par des ifh<Déns le cas de la
structure cristalline (quartz) I'angle Si-O-Si esinstant et égale a 140 °, alors qu'il peut varier
dans le cas de silice vitreuse autour d’une vateayenne de 145Cela suffit pour que le réseau
de silice vitreuse soit désordonné.

Si I'on part du fait que les liquides possedent simecture désordonnée, il doit en étre de
méme du verre qui est un liquide figé. Les difféesrhypotheses sur la structure du verre et les
conditions de sa formation ont été élaborées arpdet la, avec quelques modifications et
extensions [93].

On peut obtenir des renseignements plus précimsiructure du verre, en étudiant celle du
liquide a partir duquel et en dépendance des dondide refroidissement et de composition, le
verre prend deux formes de structure. [93]

- Refroidissement lent et composition quelconquermédion d'un réseau ordonné

cristallisé (quartz, cristobalite).

- Refroidissement rapide avec rapport défini entsenb@sses et les composants : formation

d’'un réseau désordonné, arrangement irrégulier gtroeture vitreuse ou verre de silice).
Le verre est privé de I'arrangement parfait deatétristallin. Sa structure est aléatoire. Elle ne
présente pas d’ordre a longue distance comme pewsdlides cristallins, tandis que les cristaux
ont des liaisons régulieres et identiqgues entrs tes atomes. Les liaisons dans le verre sont
souvent perturbées, déformées et cassées. [93]

L’introduction de l'oxyde alcalin, comme Il'oxyde dsodium NaO, pour le verre
sodocalcique, coupe les liaisons Si-O. Le résearpsee rompu et il y existe des discontinuités.

La formation de ces discontinuités représentedtd#f plus important des oxydes alcalins,
car elles entrainent un affaiblissement de la giracvitreuse dont la solidité dans ces systemes
de verre augmente avec le nombre de ponts Si-G&gi. explique le réle important des oxydes
alcalins dans la modification de nombreuses prtgsitelles que I'abaissement de la température
de fusion. [93, 94]
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1.2.3 Comportement des verres a I'indentation

La propagation des fissures dans les solides émgit brutale. Elle conduit généralement
a une rupture catastrophique. Quand un verre s, bles fissures semblent se propager
instantanément. La vitesse de propagation desrdéissatteint quelques centaines de metres par
secondes. Ce mécanisme de rupture, qui n'est préckalcune déformation plastique,
caractérise le verre. Cette fragilité est due atl dae les failles superficielles tendent a
redistribuer le champ de contraintes internes @vqmuant des concentrations de contraintes
élevées aux fronts des fissures. La fracture sntvijuand les champs atteignent des valeurs
critigues. Pour étudier les problemes de fissunatles matériaux fragiles, I'indentation est la
technique la mieux indiquée.

D’'un point de vue macroscopique ou sous de hautedgraintes localisées, il est
couramment admis que les verres présentent unentitfon permanente sans rupture compléte
de I'échantillon étudié, qui peut étre dissociée en

i) Une déformation permanente (abusivement nomméendafomn plastique en

référence a la déformation permanente relative gldaticité des métaux) qui
intervient par densification et/ou par glisseméotsiux.

i) Une déformation par rupture (amorce et propagatefissures).

1.2.3.1 Déformation plastique des verres
Du fait de la structure ouverte du verre (cas duemre avec taux peu é€levé d’ions

modificateurs), la pression d’'une indentation imduie compaction du réseau, augmentant ainsi
sa densité [95,96]. Ce phénomeéne est aussi dégatérau cours de la compaction des verres
massifs soumis a une pression quasi-hydrostatii@387]. Ce procédé, dit de densification, est
une déformation non-conservative en volume etttsib@ée a la possibilité qu'ont les atomes de
bouger du fait de la relative souplesse des li@is®irO-Si. Les ions modificateurs restreignent
ces mouvements.

La déformation sous une indentation est égalementue pour intervenir de maniére
irréversible par déformation ‘plastique’ ou glissarts locaux [98, 99]. Ainsi, le phénoméne
‘Bourrelet’ (apparition de bourrelets sur les boddsl'indentation [68]) est sensé apparaitre dans
le cas d'une déformation principalement gouvernée géformation plastique puisque cette
derniére s’exécute idéalement a volume constamtcétdre le phénomene ‘Tassement’ est dans
le cas ou la déformation élastique est prépondeérant

Les verres dis normaux contenant un taux importéiohs modificateurs (verre sodo

calcique) sont caractérisés par lI'absence ou ldribation mineure de la déformation par
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densification. A I'inverse, le comportement a I'ardation et au rayage des verres anormaux avec
peu ou pas dions modificateurs est gouverné deigrarprépondérante par le procédé de
densification qui témoigne de la capacité des getrbaute teneur en silice a se densifier sous un
contact mécaniqguement sévere [100].

Ainsi, les verres peuvent se déformer par glissésnkicaux et/ou par densification selon leur

composition chimique (figure 1.9).

ﬂ d

sink-in

| : "N\/ Densification
\ |y
dlllé’ix \ ~ - J AN
== Ecoulement plastique

Diagonal de I'empreinte )

Figure 1.9 : Comportement des verres normaux/anoxnad’indentation

1.2.3.2 Fissuration des verres

Les différents types de fissures qui ont lieu lditsne indentation sont représentés sur la
figure 1.10. Le type de fissuration est fonctionlaléorme de I'indenteur, du type du verre et de la
charge appliquée. En général, un indenteur sphe&mmgendre une fissuration conidfle Par
contre, un indenteur pointu (Vickers, Knoop ou Betikh) conduit & des fissures médianes,
radiales et latérald&“PE) La combinaison de ces fissures conduit & deslpute fissuration de
type médiané™ ou radial® (palmquist).
Remarque : Dans le cas des verres anormaux, untewdepointu peut causer une fissuration

conigue apres une déformation plastique di a urgeheent exagéré.

(B) Radial (C) Median

(A) Cone

(D) Half-penny

(E) Lateral

Figure 1.10 Fissuration des verres normaux et anaxnj100]
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La figure .11 présente des micrographies montde® empreintes d’'indentation des
verres normaux et anormaux [101]. La figure l.18spnte également deux empreintes Vickers
faites a une charge de 49N sur deux verres sodgeaalet borosilicate [102]

Des études ont été déja faites [103] montrant gugdistance a l'initiation des fissures
n'a pas de rapport clair avec les propriétés mécasi (kc, H, etc....) mais plutét avec les
contraintes résiduelles dans le verre. Ces comgmjmeuvent étre réduites par densification.

Y. Kato et al [103], ont clarifiés la large différee de la résistance a la fissuration de diffésente
compositions de verre. lls ont montrés que la faroer laquelle les verres atteints la contrainte
résiduelle critique de fissuration différe selorctanmposition chimique des verres (figure 1.13) et
gue les verres présentant une grande résistamcésauration sont ceux qui présentent un grand
‘tassement’ (figure 1.14).

BS 80-10-10 commercial

Figure 1.11 : Micrographies d’empreintes d’indertatfaites dans I'eau avec indenteur a (64°) [101]
a-Verre BS80-10-10p-Verre Commercial,
Les micrographies agrandis obtenus en utilisaréalairage latéral sont présentées comme suit
c-Verre normald-Verre anorme

Figure 1.12 Micrographies d’empreintes Vickergdaiavec charge=49N [102]
a-Verre Sododocalcique, b-Verre Borosilicate
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Figure 1.13 : Influence de la composition chimigles verres sur la charge admissible

Zone plastique Zone plastique

Petite élasticité (faible tassement) ar@le élasticité (fort tassement)

Figure 1.14 : Comportement des verres Normaux/Armaxma I'indentation

I.2.4 Comportement des verres a I'essai de rayage

Pendant un essai d’indentation Vickers sur un vewdocalcique, I'occurrence des
fissures dépend fortement de la charge appliquéeeks-ci peuvent apparaitre durant le
chargement ou le déchargement [104]. Des obsengatimilaires ont été effectuées durant des
tests de rayage mais I'étude de la fissurationest endommagements reste a explorer. Une
analyse fractographique a I'échelle micrométrigueétd menée. Par exemple, les fissures
chevrons comme définies par Rice et al [105], lappgation des fissures latérales décrite par
Bulsara [106], ainsi que l'écaillage donné par Leudrou et al [107], méritent quelques
investigations supplémentaires. Les observations eledlommagements de surface décrites
renseignent sur la nature et I'occurrence des phénes de fissuration radiale, latérale et
d’écaillage.

Pendant un test de rayage, le facies d’'endommadetépend fortement de la charge

normale appliquée et différentes fissures ontdeétifiées :
i) les fissures meédianes, les fissures radiales (chevrons), les fissures latérales.
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Pendant un essai de rayure effectué avec une chesgsante monotone sur un verre,
trois régimes différents d’endommagement sont typigent observés et représentés
schématiqguement sur la figure 1.1§ Régime micro-ductile | (sillon permanent sans
endommagements visibled), Régime fragile de fissuration ou d’écaillage hdemmagements
importants sous forme de fissures latérales atheigla surface et fissures radialesjiptRégime
micro-abrasif Il (présence de nombreux débris \anéellement de petites fissures latérales
débouchantes).

Deux mécanismes différents de création d’écaillegté identifiés :
» L’'écaillage peut se produire en l'absence de fissuradiales (dans le cas d'une
hygrométrie limitée par exemple) si suffisammenéngrgie est mise en jeu dans la
propagation de la fissure latérale afin qu’elleigtte la surface (figure 1.16).
P> L'écaillage peut se produire par combinaison dexd@&sures radiales et d’'une fissure

latérale qui atteint la surface (figure 1.17).

Indenteur

pRECTION = 7o LR i 8 \
fissures radiales B -::.{\‘S‘kiing
. : NPT

fissure latérale sub—surfaciqug‘

I'\
ecallles
o da ssurEtin ——

Figure 1.15 : Rayure typique obtenue sur la surtfioa verre silico-sodo-calcique lors d'un chargeme
monotone d’'un indenteur, et Micrographie d’'une raysur verre [107]
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Figure 1.16 : Ecaillage par propagation d’'une fissatérale-Absence de fissure radiale [100]

Fissure latérale Fissure
suk-surfaciqu: radiale

Fissure Fissure latérale apres intersectipn
radiale avec la surfac

Figure 1.17 : Formation d’une écaille avec leséddifints endommagements mis en jeu [107]
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[1.1- INTRODUCTION

Ce chapitre est consacré, dans sa premiére partie, description des dispositifs
expérimentaux utilisés pour réaliser les différee¢sais. Les differents matériaux utilisés
seront présentés et décrits dans la deuxiéme mhtme chapitre. Enfin, la troisieme partie
sera consacrée a la présentation des différentisepgéliminaires réalisés sur les deux
nuances de verre étudiés. Dans cette derniereepadus décrirons le traitement thermique
effectué sur les verres. Nous présenterons ausdifférents procédés conventionnels utilisés
pour la détermination du module élastique, de tad&é et de la dureté Vickers des deux

verres.

[I.2- MOYENS UTILISES

Les moyens utilisés durant nos expériences somtiudeurs types. Certains ont été
utilisés pour les essais préliminaires, d’autresrpa préparation des échantillons, alors que
I'essentiel du travail (indentation instrumenté@t@réalisé a I'aide du Micro duromeétre CSM

et du nanoduromeétre ‘Nanotest’ Micro Materiald.Lt

I1.2.1- Moyens utilisés pour les essais préliminair  es:

Au début de ce travall, il nous est paru indispblesale mener quelques essais
préliminaires. Nous avons déterminé les principglepriétés mécaniques (Dureté, Module
élastique et Ténacité) des verres étudiés enarttlides appareils conventionnels. Cela nous

permettra de comparer les résultats obtenus awecdsel’indentation instrumentée.

[1.2.1.1- Macro durometre GNEHM Brickers 220

Ce type de duromeétre (figure 11.1) sert pour laed@ination de la dureté Vickers et
Brinell. La technique repose sur la mesure de $#st@nce opposée a la pénétration d’'un
indenteur (pointu ou sphérique). Ce dernier gérdaias le matériau a tester, une empreinte
résiduelle dont les dimensions sont corréléesvalkzur de la dureté. Son estimation passe soit
par la mesure de la diagonale de I'empreinte (duvétkers) soit par le diamétre de celle-ci
(dureté Brinell) [108].

Le bati de I'appareil comprend la partie optique,siysteme d’avance ainsi que la
régulation électronique. Les charges sont applijgégce a un systeme de leviers et de poids
fixes. Le systeme comprend un moteur électriquégidt qui assure le positionnement de

'indenteur et I'application de la force.
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La partie optique se compose de dispositifs deeptimn et de I'éclairage. L’'empreinte
ou la surface de la piéce est projetée sur le wEpeli. Le systeme optique comprend quatre
grossissements (x50, x100, x200 et x400). La lusitdode I'éclairage peut étre réglée a
'aide d’'un potentiometre incorporé. Le grossisseimehoisi est automatiquement pris en
compte par I'électronique de l'appareil. En tenantnpte de la charge appliquée et du
grossissement, le systeme est capable d’évalueillade I'empreinte et donc de déterminer
la dureté. Cet appareil permet également le traterstatistique des données de plusieurs
essais et ce jusqu’a 100 valeurs.

Sur la partie droite de I'appareil figurent troypés de réglages:
- Choix de la charge a appliquer sur I'échantilloar, pimple déplacement du levier de
sélection de laforce (1;3;5;10;15.6; ............ 250 kQ).

- Choix du type d’essais a effectuer (Vickers ou 8lijn

- Choix du temps de maintien de la charge (entre3D secondes).

Ecran de mesure

Molettes de

réglage Porte indenteur

Porte échantillon

Bati de I'appareil
Bouton Start

Figure 11.1: Macro durometre GNEHM BRICKERS 220

[1.2.1.2- Micro durometre Vickers et Knoop MXT 70:
La micro dureté est mise en ceuvre systématiquesuerites matériaux fragiles car ils ne

peuvent pas supporter la gamme des charges requisgsdes essais de macro dureté
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(écaillage, fissuration). Le micro durométre MXT (figure 11.2) permet la détermination de
la dureté Vickers ou Knoop de petits échantillonsdes revétements. Les mesures peuvent
étre réalisées sur toute sorte de matériaux (Nal, verre, céramiques...etc.). Il permet
I'obtention d’'une valeur sensiblement indépendal#tda charge appliquée (sous réserve que
le matériau soit homogéne) [109]. Les mesures Bahles et reproductibles, tant sur des
matériaux ductiles que sur des matériaux durs. k@oeurométre comporte trois parties
essentielles, a savoir:
i) Ecran de visualisation, ii) Tableau de commandes, iii) Partie

indenteur/échantillon.

Microscope

Indenteur

Ecran de Porte échantillon

visualisation

Tableau de commande et
d’affichage

Figure 11.2: Micro durometre MXT 70

[1.2.1.3- Machine de traction Zwick 1474:

La machine de traction utilisée (figure 11.3) ésjuipée d’'un capteur de force de 100
KN et d'un systeme inverseur qui permet la rédbsatdes essais de flexion et de
compression. Un extensometre optique est utilis# [@omesure de I'allongement. La vitesse

minimale de déplacement de la traverse est de Imimm/

[1.2.1.4- Appareil de mesure du module élastique dy  namique:
Cet appareil, de type Grindo-sonic, est utilisérdaumesure du module élastique des
matériaux par la méthode de résonance. Il est itodgissentiellement : d'un Marteau, d’'un

capteur d’oscillation (microphone) et d’'un affich€figure 11. 4)
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Figure 11.3: Machine de traction ZWICK 1474

7

N Petit martean
E iy Direction 1
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23605
Affichewr @ &

Figure 11.4 : Principe de mesure du module élastidynamique par I'appareil Grindo-Sonic

[1.1.2.5- Profilometre TALYSURF:
Le Profilometre TALYSURF (figure 11.5) est constitué d’'un palpeur en diataont le

déplacement est guidé par laser. Il permet, apwir acanné la surface, de restituer
(restructurer) la rugosité de I'échantillon graceua logiciel de traitement d’image
TALYMAP BASIC 3.1. La résolution de I'appareil peatteindre 16 nm. Sa plage de mesure

verticale est limitée a 1 mm alors que, la plagézibatale varie de 0.1 mm jusqu’a 50 mm.
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Figure IL.5 : Profilométre TALYSURF

[1.2.2- Moyens utilisés pour la préparation des éch  antillons:
11.2.2.1- Four électrique:

C’est un four de traitement thermique dont lagérature maximale est de 1100°C et
le volume utile de travail est de sept litres.dt ewuni d’'un régulateur a affichage digital et
d’'un systéme coupe circuit de sécurité a I'ouverde la porte. La régulation des parametres
de mesure est programmable (vitesse du chauffagapst de maintien, vitesse de

refroidissement).

11.2.3- Appareil d'indentation instrumentée CSM:

C’est un appareil d’indentation instrumentée duety@SM [8]. Le dispositif est un
instrument trés précis, utilisé pour la détermioratdes propriétés mécaniques des couches
minces et des revétements. Des propriétés comrdaré&é et le module élastique peuvent
étre déterminées pour la plus part des matériaaxx,ddurs, ductiles et fragiles. Les appareils
d’'indentation CSM sont les seuls instruments consiaksés qui emploient une technique de
mise en référence extérieure. En mettant en r&féreenmesure de profondeur a partir de la
surface de I'échantillon.

Cet appareil d'indentation permet d'effectuer deslentations a multi cycles
progressifs et constants. Des essais de rayagemedive aussi effectués avec cet instrument.
Il est constitué essentiellement de trois parfigsie 11.6), schématisées sur la figure I1.7.
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Figure 11.6 : Appareil d’'indentation CSM

1
2 6
, i 11|

;O

Figure 1.7 : Schéma descriptif du CSM

- Partie I (partie indentation): C'est le dispositif d’indentation et de rayadgle est
constituée d'une table porte - échantillon (4), porte - indenteur (3), reli€ a un systéme
d’amplification et de transformation du signal (lL)est muni d’'un capteur acoustique (2).

La figure 11.8 représente un agrandissement dataepindenteur-Echantillon.
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Indenteur
Echantillon

Porte échantillon

Figure 11.8 : Montage expérimental des essaicaffes sur CSM

- Partie II (partie optique): Elle comprend le dispositif qui permet I'agrarsgiment et la
visualisation de I'empreinte (6) grace a plusienlbgectifs avec différents grossissements et
un écran.

- Partie Il (partie informatique): Elle est constituée de deux écrans, d’'un cladame
souris ainsi que d'une unité centrale (7). L'ordénua est muni de plusieurs logiciels
permettant de programmer la matrice de mesuresar(dres d’entrée) et de traiter les

résultats obtenus lors des essais d’'indentatidn edyage (figure 11.7).

I1.2.4- Appareil de nano indentation ‘Nanotest’ Mi  cro Materials Ltd:

L’appareil utilisé est un systéme statigue qui famrme avec un meécanisme de
chargement horizontal (Figure 11.9). Il se carasgpar une gamme de charge qui varie entre
0 et 500 mN avec une résolution de déplacemere ehdrge respectivement de 0.1 nm et de
0.1 mN [47,74]. Cet appareil offre de nombreusessiiilités d’essais nano mécaniques et
tribologiques a température ambiante et a temp@&sttlevées (en option). L’échantillon est
bien protégé contre: la dérive thermique importaletédux d’air ambiant et des perturbations
acoustiques. Il est équipé d'un banc anti vibratiobes essais de nano indentation sont
réalisés avec un indenteur Berkovich avec un deglieaau sommet(=65,27°) et un angle
effectif de coned =70,3°).

Les échantillons sont collés sur une pastille cyioue (figure 11.10) puis montés sur
l'appareil d'indentation. Avant de procéder a lagpgmmation des essais, suivant les

44



Chapitre Il : Procédure expérimentale et madéw étudiés

parametres choisis, nous avons procédé au réglageidt de contact initial de l'indenteur
sur I'échantillon. Ce point est utilisé comme ar@iréférence) sur laquelle on se base durant
la programmation pour déterminer les coordonnéssedgpreintes réalisées sur I'échantillon

afin de guider le déplacement tridirectionnel a¢able.

Moteur de déplacement
de la tabl
Zone indenteur/échantillon,

Systeme de réglage Porte échantillon
de la température

Amortisseur de
vibrations

*

Figure 11.10: Emplacement de I'enssemble: Inderksirantillon
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[1.3- MATERIAUX ETUDIES

Dans ce travail, nous avons étudié deux nuancesvelees (Silico-sodocalcique et

Borosilicaté).

[1.3.1- Verre Silico-sodocalcique:

Il est tres utilisé pour la fabrication du vertatgvitrage, pare-brises,...) et du verre
creux (emballage). A la silice, on ajoute de la d@myNaO) pour faciliter sa fusion
(abaissement de la température de transition Tdeda chaux comme stabilisant. Le verre
utilisé dans cette étude est un verre plat de msina:

* 40x20x5 mni pour les essais de micro et macro indentation.

* 10x10x5mm pour les essais de nano indentation.

11.3.2- Verres Borosilicatés:
Tous les verres silicates, dont la teneur en amthgydorique BO3 est supérieure a

5% et la teneur en oxydes alcalins inférieure a 10%admnnent a cette famille.

L’introduction de I'anhydride borique B3, dans les compositions classiques du verre permet

de [93,94]:

» Diminuer la viscosité, la tension superficielldestoefficient de dilatation.

* Améliorer la transmission dans I'U V.

» Diminuer I'absorption des rayons X.

* Obtenir des verres de faible indice de réfractibntilisation de I'anhydride borique
permet d’obtenir des verres dits durs en raisornede forte viscosité et de leur faible
dilatation.

Le verre borosilicaté étudié est de deux typeprdenier est un verre Pyrex (P1) d’'une forme

circulaire avec un rayon de 20 mm et une épaistel® mm (utilisé pour les essais de micro

et macro indentation). Le deuxiéme type est unevpgrex (P2) de dimension 10x10 fim
avec une épaisseur de 1.1 mm (utilisé pour lessedeanano indentation).

La composition chimigue du verre sodocalcique stdkux verres pyrex (tableau I.1) a été

déterminée respectivement par la méthode de floeneg-X et par la méthode bolométrique.

Quelques propriétés usuelles de ces verres sa#maes dans le tableau I1.2.
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Tableau 1.1 Compositions chimiques des verres étudiés (% esahas

Oxydes % | SIG | Al,O3|Na,O |K,O |CaO | MgO |Fe03|S0O; |BaO | TiO;
Sodocalcique 72.851{1.354|12.729 0.478 8.249/4.097 | 0.098 0.15(10.007|0.469

Oxydes % | SIG | Al O3|Na,O |K,O |CaO | B,O3 |ZrO, |SO; |BaO | ZnO

Borosilicate |69.734 2.549/6.761 | 3.0711.508 12.086 0.399| 0.0332.318/1.115
P1
Borosilicate |80.5 | 249 | 3.60 | 0.6 0.2]1 123 0.20 0.00205 0.025
P2

Tableau 11.2 Propriétés usuelles des verres étudiés

Dureté Hv Module Coefficient Indice Densité
(GPa) d’élasticité E de Poissorv | de réfraction (g/cn)
(GPa)
Sodocalcique 5,9 74 0,23 1,517 2,46
Borosilicate | 6,4 63 0.17 1,473 2,23

I.4- ESSAIS PRELIMINAIRES :

[1.4.1- Recuit des échantillons

Afin de relaxer les contraintes résiduelles présserdans les verres utilisés, un
traitement thermique de type recuit a été effedlugonsiste a chauffer le verre jusqu’a une
température proche de la température de transhigulu verre. On maintient I'échantillon
verre a cette température pendant un temps, qundéde la géométrie et du volume de
'échantillon, puis on le refroidit lentement jusgua température ambiante. Dans notre
travail, le recuit des deux nuances a été effembngme suit :

* Pour le verre sodocalciqgue et verre Borosilicaté P1

La température de chauffage : 530°C
Temps de maintien : 40 min

Vitesse d’échauffement : 5 °C/min
Vitesse de refroidissement : 5 °C/min

e Pour le verre Borosilicaté P2 :
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La température de chauffage : 580°C
Temps de maintien : 60 min
Vitesse d’échauffement : 5°c/min

Vitesse de refroidissement : 5°c/min.

11.4.2- Mesure des propriétés mécaniques (technique s conventionnelles):
Afin de mieux connaitre les deux verres étudiésjsnavons effectué des essais de
caractérisation par des techniques conventionneNesIS avons mesuré les propriétés

suivantes: le module élastique, la dureté Vicketa gnacité.

[1.4.2.1- Mesure du module élastique par la méthode  de résonance:

Dans le cas des verres, la détermination de leanstantes élastiques (E, Gwta
partir des essais statiques est délicate. La diféest due aux faibles déformations élastiques
précédant la rupture. Dans ces conditions, les adéghdynamiques semblent étre les mieux
indiguées. Ces derniéres se basent soit sur laassamce de la fréquence de résonaf)ce (
d’échantillons vibrants, soit sur l'atténuation dedesses de propagations des ondes
ultrasonores dans ces matériaux.

Dans notre cas, nous avons utilisé la premiére adétldlynamique a I'aide d’'un appareil de
type Grindo-Sonic (figure 11.4). Son principe dmétionnement est le suivant: L’échantillon
excité par un petit choc, vibre autour de sa pmsiti équilibre. Ces oscillations sont captées a
l'aide du microphone de I'appareil. Aprés leur gsael la composante fondamentale est
extraite puis sera affichée sous la forme d'uneewalnumérique (R). Cette valeur est
inversement proportionnelle a la fréquence de @&@som (f) de I'échantillon selon la relation

suivante:

f = 210°/R (11.1)

R: Durée (en ms) de deux périodes de vibrationddorentales.
En connaissant les dimensions de I'échantillon(BA/) ainsi que sa masse (m), on accéde a

la valeur du module de YOUNG E selon I'expression:

E = 0.9464210°(m/B)(L/W).f.C (I1.2)

48



Chapitre Il : Procédure expérimentale et madéw étudiés

Le facteur de correction C déterminé selon la i@tatuivante:
C = 1+ 6.585 (1 + 0.0752+ 0.8109?) (W/L)? + 0.868 (W/LJ - {8.34 ( 1+ 0.2028 + 2.1%?)

(W/L)*M {1 +0.338(1 +0.14081 + 1.53%) (W/L)% (1.3)

v: Coefficient de Poissory=0.23 et 0.17 respectivement pour le verre sodmpadcet

borosilicaté. Les résultats trouvés sont présetdas le tableau I1.3.

Tableau 11.3: Modules élastiques des deux nuameesurés par la méthode de résonance

Type de verre Module élastique (écart-type) [GPa]
Sodocalcique 75.65 £ 0.45
Borosilicate (P1) 63.45 £ 0.55

11.4.2.2 Mesure de la ténacité par la méthode de f lexion trois points :

Pour pouvoir déterminer la ténacité des deux nusmampes I'essai de flexion, nous
avons utilisé la technique SEVNB (Single Edge Vidked Beam) [16] sur la machine de
traction (Zwick 1474). Pour cela, nous avons place éprouvette entaillée de section
rectangulaire 30 x 40 nfivsur deux appuis distants de L=15mm. La chargesPampliquée
au milieu de la face supérieure (figure 11.11).dbearge a la rupture Pr permet de déterminer
la contrainte a la rupture équation (ll.4). Danssauci de reproductibilité des mesures,
chaque essai a été reconduit dix fois. En généralffit d’initier une fissure artificielle
(proche d’'une fissure naturelle) et de sollicitéptouvette jusqu’a sa rupture. Lekest
donné par la relation (11.5)

3Pr.L
o =——
2bW (11.4)

Pr: Charge a la rupture, a: Longueur de la fessuitiale, y: Facteur de forme.

W : Hauteur de I'échantillon, b : Largeur de héatillon.

Ke=yoa (0.5
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P

Q7 L

Figure 11.11: Configuration de I'éprouvette (SEVNBQur la mesure de la ténacité

Les valeurs de la ténacité trouvées, pour les dag duances, sont rassemblées dans

le tableau 11.4. Nous notons que le verre borasiéieest moins tenace.

Tableau 1.4 Ténacités Kc des verres étudiés déterminées par la technigué&B

KicMoy Ecart type

(Mpa.m'/?) (Mpa.m'/?)

Sodocalcique 1.016 0.13812
Borosilicaté (P1) 0.816 0.14607

11.4.2.3- Mesure de dureté par indentation conventi  onnelle:
Pour effectuer les mesures de la dureté, par tatlen conventionnelle, nous
avons fait varier la charge d’'indentation et le pgrde maintien comme suit :

- Pour le  Micro duromeétre

* Charge d'indentation: 3N, 5N, 10 N

* Temps de maintien: 8s,16s,30 s

- Pour le Macro durometre :

* Charge d’'indentation : 10 N, 30 N

* Temps de maintien:8s,16s,30s
Apres nettoyage de la surface a indenter, noussaswite I'autre face de I'échantillon
sur une pastille en acier. L'’ensemble est fixé Isuporte-échantillon. Dans un souci de

reproductibilité, les essais ont été reconduitis tias.
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11.4.2.3- Résultats et discussions:

Les procédés conventionnels d’indentation permetw® déterminer la dureté
conventionnelle qui se calcule a partir de la disi@m finale de I'empreinte générée par
l'indenteur. Dans le cas de lindentation Vickels,dureté est calculée en fonction de la
longueur de la diagonale de I'empreinte et de largd I'ayant causée. La précision et la
maniére avec laquelle la dimension de I'empreirge neesurée différe d'un appareil a un
autre. Dans notre cas, les mesures et la précdenues sur le micro duromeétre sont
meilleures que celles données par le macro dureméette constatation est visible sur les

figures 11.12 et 11.13, respectivement pour le eeBodocalcique et Borosilicate (P1).

7600
Btemps=8s BTemps=16s BTemps=30s
6800 -
6000 [
9 3
8 5200 -
2
£ 4400 |
3600 -
2800 -
2000 T .

a 3 Charge/N5 10
6800 Otemps=8s BTemps=16s BTemps=30s
6000 -

5200 - -
7]
s
s 4400 A o
% |
3600 - 3
X
2800
2000 .
b 10 Charge/N 30 50

Figure 11.12 : Variation de la dureté Vickers dureeSodocalcique en fonction de la charge
a-Micro durométre, b-Macro durometre
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Nous remarquons que la dispersion des résultatplestimportante dans le cas du
macro durometre qui atteint 18 % dans le cas drev@odocalcique et 12 % pour le verre
Borosilicate.

Malgré que les mesures n'aient pas été effectuams ks mémes conditions (charge P), a
cause des limites de chaque appareil, on peutgdiecles résultats trouvés avec le macro

durometre sont inférieurs a ceux trouvés avec oxdurometre.

8400 -
7600 -
6800 -
6000 -
5200 -
4400 -
3600 -
2800 -
2000

OTemps=8s M Temps=16s BTemps=30s

Hv/Mpas

5 10
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6800 -

6400 -

6000 -

5600 -
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5200 -

4800 -
4400 -

4000 - g

3600 . .
b 10 Charge/N 30 50

Figure 11.13 : Variation de la dureté Vickers durgeBorosilicate (P1) en fonction de la charge
a-Micro durométre, b-Macro durometre
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[11.1- INTRODUCTION

Dans ce chapitre, nous présentons les résultdésrdano et micro indentation.

* La premiere série de mesures consiste a régllasreurs essais de nano indentations sur deux
types de verre (Sodocalcique et Borosilicaté PR)uglisant un indenteur Berkovich et un
appareil de nanoindentation ‘NanoTest MML'. La gaendes charges maximales varient entre 5
mN et 500 mN. En premier lieu, nous avons effedegessais préliminaires de calibration visant
a eétudier l'effet de plusieurs sources derreursoffmdeur initiale, dérive thermique,
complaisance de linstrument de mesure et la gémnée l'indenteur) sur les propriétés
déterminées H et Er. En deuxiéme lieu, une étude comparativi& anénée entre les valeurs de
dureté et du module élastique déterminées par taadé d’'Oliver et Pharr (O&P) et celles

déterminée par les méthodes des énergies d’indemntat
* La deuxiéme séries de mesures (micro indentatidciseks) sont réalisées sur un appareil de

micro indentation instrumentée ‘CSM’. Nous avonsishdes paramétres (charge d’'indentation,
temps de maintien, ...) proches de ceux utilisésdessessais d'indentation conventionnelle. Ce

choix a été fait dans le but de pouvoir comparémedes différentes techniques.

[11.2- ESSAIS DE NANO INDENTATION

l1l.2.1- Parameétres de mesure:

- Charges d’indentation : 0,5 mN-500 mN

- Vitesse de chargement et déchargement : (0,5,8N/eN/s, 15 mN/s)
- Retrait aprés indentation : 15 pm

- Distance entre empreintes : 200 pm

- Temps de maintien a la charge maximale : 30 s

- Nombre d’essais : 5 pour chaque indentation

I11.2.2- Essais de calibration:

La mesure précise des propriétés mécaniques pantaindentation exige un équipement
d’essai bien calibré. En principe, le calibrage leabituellement assuré par le fabricant en
utilisant un certain nombre de procédés spécifagliéquipement. Néanmoins, un certain nombre
de calibrages doivent étre effectués par le maaiput. Durant les essais de calibration effectués
sur I'appareil Nano test Ltd, nous avons utilisge #eux types de verre (verre sodocalcique et
verre borosilicaté P2). Ces essais consistentdiedtlieffet de la profondeur de contact initiale,

de la dérive thermique, de la complaisance detilinsent de mesure et de la géométrie de

54



CHAPITRE IlI : Essais de nano et micro indentation

'indenteur sur les résultats trouveés. Le calibraganet de corriger les mesures effectuées sur cet

appareil.

* Détermination de la pénétration initiale:
En considérant que le contact est élastique pesisix premiers points de chargement, nous
avons déterminé les constantes k et p présentéssfeome logarithmétique dans I'équation
(1.24).

Nous avons utilisé a cette fin une procédure itéatn prenant la charge initiale Fi = 0.03
mN et la constant p = 2/3 (contact hertzien) [44.figure IIl.1 représente I'approximation
linéaire des résultants trouvés pour les deux settadiés. La pente A se rapproche de l'unité
pour la valeur de p = 0.68.

La valeur de k correspondante semble étre différpatir les deux verres étudiés (63.87 et 54.00
pour le verre sodocalcique et le verre borosilicagpectivement). En utilisant la relation hi#kF
les profondeurs initiales obtenues sont respeceverf.88 nm et 4.97 nm, valeurs qui doivent
étre ajoutées aux valeurs expérimentales des mtefwa de pénétration. Il a été noté que ces
profondeurs initiales ont une influence limitée &g propriétés déterminéeg ket Er, en général

une variation de 1 % et 0.5 % a été observée.

2,7

& Sodocalcique

Borosilicaté y =1,002x + 1,805 F 4
25 1 >
/

2’4 N /.

23 | _
22 1 7

32,1 . 7

1,7 . T

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
Log(F P-FiP)

Figure 111.1 : Courbe de la détermination des paraes m et k utilisés pour le calcul de la profand#u contact initial.
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» L’effet de la dérive thermique:

Il est important tout d’abord de distinguer entedfét de la dérive thermique qu'on peut
observer lors des essais de nano indentation desapetites variations de la température
ambiante et I'effet de fluage. Ce dernier est dwcamportement visqueux du matériau. Sur la
figure 11l.2, nous présentons la variation de éngtration de lI'indenteur soumis a une charge
maximale pendant un temps de maintien de 30 s. Banmns que le comportement visqueux est
evident lorsqu’on maintient la charge maximale déntation pendant un certain temps. Pour
pouvoir examiner si le comportement visqueux pefliéncer les résultats, il est ainsi préférable

de calculer le taux d’augmentation de la pénétnatijui est donné par:

C. = hfinal - hinitial
=T 100% (11.1)
initial

hinitia : La pénétration au début du temps de maintien hdege maximale.

hing : La pénétration a la fin du temps de maintien hkErge maximale.

Apres calcul du rapport, nous avons trouvé quawe t’augmentation pour les deux verres ne
dépasse guere 2.5 %. Cela montre que, dans le#tionadde nos essais, le fluage exerce une
influence tres limitée sur le comportement des deres étudiés.

L'effet de la dérive thermique peut engendrer uangfement dans les dimensions de
I'instrument utilisé pour la nano indentation asmsue sa dilatation ou contraction thermique
provoquant un changement dans la profondeur detnafioé réelle enregistrée. Sur la figure
1.3, nous vérifions linfluence du deuxiéme typde la dérive thermique. Durant le
déchargement, on maintient la charge a 10 % dehdmge maximale pendant un temps de
maintien de 60 secondest, on trace le rétablissement du matériau en fomatu temps. Le taux
de la dérive thermique obtenus sur la partie Ineé@es derniers 40 secondes) est pratiquement le
méme pour les deux verres { - 0.145 nm/s). Ce taux, nous l'appliqueronsudeto les lectures
des profondeurs de pénétration h selon le tempsehedjes ont été notées pendant I'essai, et les
profondeurs lues seront ajustées par consequert}. (Par exemple, pour une lecture de h qui a
été prise a la 168°seconde du début de I'essai, la pénétration tteitérrigée de (- 14.5 nm).

Sur la figure 1.4, nous présentons l'effet sépadeéla profondeur initiale (figure 1ll.4.a) et de |

dérive thermique (figure 1ll.4.b). Méme si I'effétermique semble plus important, il reste que les
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variations causeées par celui-ci (& grandes proimsjieme dépassent pas 2% sur les mesures et les

propriétés ht et Er.
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Figure III.Z : L'effet du fluage sur lerésultats enregistr
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Courbe initiale
Courbe corrigée de hi

Pénétration, h (nm)
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/_/
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Figure 111.4 : L'effet de la pénétration initiala) et de la dérive thermique (b)
sur la courbe d’indentation du verre sodocalcigquecaFmax=500mN

» L’effet de la complaisance de l'instrument de meswg

Nous avons déterminé la complaisance instrume@algar I'approximation linéaire des

deux courbes tracées pour chaque verre étudiérdmigre est la courbe dF/dh en fonction de

1/h; suivant I'équation (1.26), la deuxieme est c@iésentant la variation de dh/dF en fonction

de 1AFmaxselon I'équation (1.27). La complaisance de 'ingtent G correspond a l'intersection

des approximations linéaires avec l'axe verticabm@he il est montré sur la figure IIL.5, les
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valeurs de la complaisance @tenues pour la premiere courbe (0.0481 et 0)0@ig2re l11.5a)
concernant respectivement le verre borosilicatée eterre sodocalcique, sont beaucoup plus

grandes que celles obtenues de la deuxiéme coufiE3B et 0.0007) (figure 111.5b).

5
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R2=0,999
—~~ A
Z L
E 3
S
R
LI-_ 2 L
g y =2296,x + 0,096
o N R2=10,999
MA
1 -
a
O 1 1
0 O’OOOS.I./hC (nmA-1) 0,001 0,0015
5
A SLG
s BSG
Linéaire (SLG)
4 Linéaire (BSG) M
e
. y=3727x-0,013 o
E R2=10,999 P a
y |
€37 el 4
c . A
~ ‘,,/' "
Lﬁ r,l/ . ‘
% 2t ‘r a Y= 292,5_8X - 0,0007
-..' o A R2=0,999
A‘AA
1t
b
0 1 1 1 1 1
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12
1/Fma)(1/2 (mN‘llz)
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Ces valeurs ont été obtenues a partir de plusiedentations a charges maximales variant
entre 80 mN et 500 mN et qui induisent des profarglde pénétration entre 700 nm et 1900 nm.

Les petites valeurs des profondeurs de pénétratbrété éliminées comme il est recommandeé
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pour éviter des erreurs significatives sur la déieation de la pente des approximations linéaire
et par conséquent sur I'évaluation de la complas&h[47].

Pour vérifier la complaisance instrumentale obtemaotis avons évalué la variation du
paramétre F./S’ avec la profondeur de contact hc selon I'équai@8) en utilisant la valeur de

la complaisance {btenue par la courbe montrée sur la figure Il1.5.
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Figure I11.6 Variation du parametephaJi':S2 avec la profondeur de contagipour G=0.0007

(a) Borosilicate, (b) Sodocalcique
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La figure 111.6 montre que la constance du parae&t/S® n'est assurée que lorsque la
contribution de la complaisance instrumentajded vers zéro (Cf=0.0007). La profondeur de
pénétration maximale corrigée des sources d'err@pgmétration initiale, dérive thermique,

complaisance instrumentale) est obtenue en utillaarelation suivante:

Pnax cor = Nimax expt hi+tt-GF (1n.2)

» L’effet de la géométrie de I'indenteur
Elle est déterminée par un étalonnage sur la siliceuse. La fonction de la surface de contact

Ap(hc) introduite dans I'analyse apres une appratiom polynomiale est:

Ap (hc)= 23.0674642 + 1912.181708 Jw 40392.994925 (I11.3)

En comparant la surface de contact calibrée avearface idéale (cas d’'un indenteur Berkovich
Ap=24.5h@), cette correction a un effet important, notamment la propriété de la dureté aux

faibles profondeurs de pénétration comme le mdatfegure Ill.7. Nous notons que I'effet ISE

est considérablement réduit sur les deux verres.
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Figure 111.7 : L'effet de la surface de contact fudureté d’indentation |H
a)Sodocalcique, b) Borosilicate P2

[11.2.3- Etude de l'effet ISE

De la figure .7, on a constaté que la duretéegistrée par l'instrument de mesure
décroit légerement pour les faibles charges. Celas mamene a vérifier l'effet de la taille
d'indentation (effet ISE). Pour cela, nous avonbsétla loi de Meyer qui corréle la charge
d'indentation et I'empreinte d'indentation en sgifit une simple loi de puissancg.PAh". A et
n sont des constantes qui peuvent étre dérivéestelinent de I'approximation de la courbe tracée
a partir des données expérimentales. La figur@ Iprésente la variation de In Pmax en fonction
de In hc, I'approximation linéaire de cette coudbene un exposant (n = 1.9601 et n = 1.9436)

respectivement pour le verre borosilicaté et sodapse. L'effet ISE est léegerement observé pour
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les deux verres, il est plus apparent pour le v&docalcique. Ce qui confirme les résultats de la
dureté présentes sur la figure III.7.

Avec le modéle PSR, nous avons tracé la variatioragport Pmax/hc en fonction de hc,
(figure 11.9), I'approximation linéaire a révéléegl valeurs de,arés petites mais négatives (-
0.0033, -0.0025) respectivement pour le verre hicat® et le verre sodocalcique. En se basant
sur la signification physique du parametie @ette valeur négative ne peut étre expliquéea Cel
montre que le modéle PSR ne peut pas fournir upkcation satisfaisante de I'effet ISE observé

pour les deux verres, chose déja constaté pamdheng et al [51].
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II.2.4- Essais de nano indentation:
Aprés la correction des courbes d’indentation, d&réntes sources d’erreurs, nous
présentons sur la figure 111.10 les courbes d’iridan corrigées obtenues avec plusieurs charges

d’'indentation pour les deux types de verres (Bbcase P2, Sodocalcique).
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Figure 111.10 : Courbes d'indentation des verragléts
Nous remarquons que la déformation plastique drevardocalcique est plus importante

gue celle du verre borosilicaté. Par exemple, plasr charges 300 mN et 500 mN
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respectivement la pénétration résiduelle est ddréade 1037.659 nm et 1358.977 nm pour le
verre sodocalcique et de 959.167 nm et 1211.22 oum e verre Borosilicaté. Nous notons
également une similitude dans l'allure des courb@sdentation dans les deux cas. Les
courbes des cycles chargement et déchargemeninh@a® linéaires, montrant ainsi que les
réponses des deux verres ne sont pas réversiblestté échelle de grandeur, ils présentent
des comportements élasto-plastiques. L’aire saisdarbes differe d’'une nuance a une autre.
Elle est plus importante dans le cas du verre Sadiocie. Ce qui montre que pour la méme
charge d’indentation I'énergie de déformation pdpst du verre Sodocalcigue est plus élevée
gue celle due a la déformation du verre boroséicaténergie de déformation totale; Wt
I'énergie de déformation élastique. Yar indentation peuvent étre calculées a partifaie
sous la courbe de chargement et de déchargemeetcteement [47]. En outre, I'énergie de
déformation plastique Y\peut étre déduite par soustractions (WWV,).

La figure lll.11a et la figure 11l.11b présenteespectivement les énergies de déformation
du verre borosilicaté et du verre sodocalciquesutées a partir des courbes d'indentation. Nous
remarquons que les énergies de déformation W, et W) augmentent avec la charge
maximale d'indentation, et que I'énergie de déftionatotale du verre borosilicaté est
légerement supérieure a celle du verre sodocalcigaer la charge 500 mN, I'énergie W
431.49 nj pour le verre borosilicaté, a la mémarghd I'énergie totale de déformation du verre
sodocalcique est de W= 420.64 nj. Par contre, I'énergie de déformatmastique du
sodocalcique est plus importante que celle du l@ma® (We goro= 190,41nj, W sodo= 223,224
nj).

Cependant la déformation plastique des verres amotmels que les verres borosilicates et les
verres de silice se produit de maniére prépontErgrar densification [100-107]. Le
comportement du verre borosilicaté étudié est gmévepar le procédé de densification qui
témoigne de la capacité des verres a haute tenesiliee (80.5% pour le borosilicaté étudi€) a se
densifier sous un contact mécanique [107].

La déformation par densification, basée sur la @mtipn de la structure, produit une
réduction de volume ce qui conduit a un rétablissgngélastique plus faible que celui prévu en
théorie. Ce qui est confirmé par les valeurs dedules d’élasticité E trouvées pour le verre

borosilicaté qui sont inférieures a celles du veo@ocalcique [100].
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Malgré que pour les mémes conditions de mesurdg¢larmation sous chargement du
verre borosilicaté est plus importante, nous avoemarqué que I'énergie dégagée est
pratiquement la méme que celle du verre sodocacidqour la méme déformation résiduelle sur
les deux verre hp = 1um, I'énergie dissipée est ipiypportante dans le cas du verre sodocalcique
(Wp.sodo= 49.59 nj , W goro= 42.67 nj) montrant ainsi que le verre borosibaasiste moins a la
déformation que le verre sodocalcique, probablengenfait que ce dernier se déforme par

écoulement contrairement au premier qui se densifie

[11.2.5- Détermination de HIT et Er par les méthod es d’énergies :

En utilisant le modéle linéaire de Cheng and Ch@ghgk C), nous avons étudié l'effet de la
constante. sur les propriétés Het Er, déterminées a partir des équations (1.B@)28) pour les
deux échantillons de verre. Parmi les différentaewrs proposées dans la littérature [66-69],
pour I'indenteur Berkovich, nous avons choisisgrealeurs X = 5.33,L = 5.17,A = 4.678). Les
résultats de linfluence de la constaitsur les propriétés déterminées pour chaque vene s
présentés sur les figures 111.12 et [1l.13. En panmant ces résultats avec ceux déterminés par les
méthodes conventionnelles pour les deux verreslé@iahl.2), les résultats obtenus en utilisant
(A = 5.33) peuvent étre considérés comme acceptpblasl’échantillon du verre sodocalcique
(figure 111.12) alors que cela n’est pas le casrd@chantillon du verre Borosilicaté P2. La valeur
(A =5.17) etX = 4.678) sont plus appropriées respectivement jgodureté d’'indentation i et

le module élastique du verre borosilicaté P2 (Fgilir13). Il semble qu'il n y a pas un choix
facile pour une valeur commune dgui serait acceptable pour les deux types de verre

Nous avons également déterminé les deux propiigiest Er) des deux verres avec la méthode
non linéaire d’énergie de Chen et Bull (C & B) diligant les relations (1.38) et (1.39). La
constante d’écrouissage n est nulle dans notraloas que les autres constantes ont été prises
comme cela a été mentionné précedemment(. 75, = 1.05 eto = 70,3°). La comparaison des
propriétés ht et Er obtenus par cette méthode et celles obteaves la méthode linéaire
d’énergie (C & C) révele gu’elles sont proches doesh = 5.3, particulierement pour le verre
borosilicaté, comme le montrent les figures IIl.&#4111.15. D’autre part, si on compare les
propriétés de référence (Tableau 11.2) avec lesltas des trois méthodes, pour les grandes
profondeurs de pénétration, nous pouvons remarquerpour le verre sodocalcique, elles sont
proches a celles obtenues par les méthodes d’énalais que pour le verre borosilicaté, elles

sont plutét comparables a celles obtenues paalyaa de (0 & P).
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[11.3- ESSAIS DE MICRO INDENTATION INSTRUMENTEE

A travers ces essais, nous voulons étudier lgpooiment des deux nuances de verre lors
de l'indentation instrumentée avec des chargesldfitation comparables a celles utilisées lors
d’essais conventionnels (3N, 5N et 10N). Aprésayeifje de la surface a indenter, nous avons

effectué des indentations en utilisant I'appa@&M décrit précédemment.

[11.3.1- Parametres de mesure:

Les parametres de mesure ont été fixés comme suit:
* Charge d'indentation maximale : 3N, 5N, 10N
* Temps de maintien a la charge maximale : 8s, 1Bs, 3
* Vitesse de chargement de I'indenteur: 1000 mN/rm2060 mN/min
* Vitesse de déchargement de I'indenteur: 1000 mMN&NhRO00 mN/min
* Distance entre les différentes empreintes: 2mm

* Nombre d’essais: 5 essais pour chaque cas (pagméetr

[11.3.2- Etude paramétrique et comparative entre le s deux verres:

Sur Les deux figures 111.16 et 1l1.17, tracées extfyvement pour le verre sodocalcigue et
et le verre borosilicate, nous remarquons que h&tpdtion résiduelle aprés déchargement dans le
cas du verre sodocalcique varie de 3.4 um a 5.8gspectivement pour les charges 3 N et 10 N.
Pour le verre borosilicate, elle augmente de 38 pum respectivement pour les deux charges
3 N et 10 N. Nous notons une similitude dans lfaldes courbes d’indentation. Dans les deux
cas, les courbes des cycles chargement et déchemgem sont pas réversibles, montrant ainsi
gue les réponses des deux verres a cette échellenedeire présentent également des
comportements élasto-plastiques [111].

La figure 111.18 présente les courbes d’'indentatit@s deux nuances étudiées, obtenues
avec une charge maximale de 10 N. Nous remarquoas malgré que les essais aient été
effectués dans les mémes conditions pour les detnes; I'aire sous les courbes différe d’'une
nuance a une autre. Elle est plus importante ganad du verre sodocalcique, ce qui montre que
pour la méme charge d’indentation, I'énergie deddation plastique du verre sodocalcique est
plus élevée que celle due a la déformation du Vieoresilicate, chose qu’'on a pu remarquer

egalement pour les essais de nano indentation.
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Comme cela a été déja mentionné dans la partierigo@o la pente du début du
déchargement permet de déterminer le module él&s[88]. Nous remarquons bien que la pente
est différente pour les deux nuances, ce qui $gmjue le module élastique du verre
sodocalcique est plus élevé que celui du verredilarate [111].
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Figure 111.16 : Variation de la pénétration de tlenteur dans un verre sodocalcique en fonctioa dbdrge
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Figure 111.18 : Courbe d’'indentation comparativesadieux nuances pour une charge d’indentation maidel0 N

Nous présentons, sur les figures I11.19 et IIl.28, variation de la pénétration de
'indenteur en fonction du temps de maintien deHarge pour les deux nuances. Nous notons
bien que l'influence du temps de maintien a la ghanaximale est minime sur la déformation
finale. Néanmoins, il est clair que cette déforomatroit a mesure que le temps de maintien a la
charge maximale augmente et ce quel que soitpkedg verre.

Nous savons que le comportement visqueux est dvidesgu’'on maintient la charge
maximale d’indentation pendant un certain tempsiakeadéchargement. Pour pouvoir examiner
si le comportement visqueux peut influencer lesiltass ou non, a cet échelle de mesure, il est
préférable de calculer le taux d’augmentation d@daétration qui est donné par la relation
(111.1) déja présentée.

Aprés calcul du rapport, nous avons trouvé quadg t'augmentation est de 0.38 % pour
le verre borosilicaté P1 et de 0.5 % pour le veagocalcique. Cela nous permet de dire que dans
les conditions de nos essais, le fluage exercaniluence trés limitée sur le comportement des
deux nuances de verre.
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Les figures 111.22 et 111.23, respectivement poarderre sodocalcique et borosilicaté P1,

tent la variation du module élastique entfonale la charge d’indentation et du temps de

maintien.
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Figure 111.22 : Variation du module élastique dureeSodocalcique en fonction de la charge et du
temps de maintien a la charge maximale.
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Ces valeurs sont calculées a partir de la pent@étut de déchargement sur les courbes
d’'indentations. A travers I'écart type, nous renuans que le taux de dispersion des résultats est
négligeable, il ne dépasse guere 3%. Cette faibfsion nous permet de juger le bon degré de

fidélité et de reproductibilité de la méthode démtiation instrumentée utilisée.
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Figure 111.23 : Variation du module élastique dureeBorosilicate en fonction de la charge et dupgem
de maintien a la charge maximale.

Les figures Ill.24 est IIl.25 présentent, respestient pour le verre sodocalcique et
borosilicate, la variation de la dureté Vickersfenction de la charge et du temps de maintien a
la charge maximale. Nous observons que les réswtait reproductibles et que la dispersion des
résultats ne dépasse pas 2%. Nous remarquonstataireue le borosilicate est plus dur que le
verre sodocalcique (figure 111.26) et que la durdes deux nuances décroit lorsque la charge

d’'indentation ou le temps de maintien a la chargg&imale augmente.
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Figure 111.24 : Variation de la dureté Vickers derte Sodocalcique
en fonction de la charge et du temps de maintiarcharge maximale

Ot=8s Bt=16s Ot=30s

Figure 111.25 : Variation de la dureté Vickers derse Borosilicate
en fonction de la charge et du temps de maintiacharge maximale.
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Figure 111.26 : Dureté Comparative des deux veétesliés en fonction de
la charge d’'indentation, temps de maintien a laghanaximale = 30s

La dureté universelle est déterminée sur la base pienétration totale de I'indenteur dans
le matériau avant le déchargement (équation L.EB@ ne dépend guére de la dimension de
'empreinte que laisse I'indenteur aprés le déohiewent. Sur les figures 111.27 et 111.28, nous
notons que la dureté universelle du verre sodapadciest plus grande que celle du verre
borosilicate. Cela a été aussi noté sur les figltds et 111.17, analysées précédemment ou la
pénétration totale du verre borosilicate est toigquus importante. Si on veut étudier la variation
de la dureté Martens en fonction de la pénétrgtimur les deux verres, nous remarquons sur la
figure 111.29 que le verre borosilicate présente uésistance a la pénétration plus importante que
celle du sodocalcique au début du chargement. Dleanhargement, nous notons que cette
résistance diminue, ce qui laisse penser que latgaion devient plus importante dans le verre
borosilicate que dans le verre sodocalcique. Cefalwit a une dureté Martens du borosilicate
moins importante que celle du sodocalcique.

Nous pensons quil y a une dépendance entre lat&durmiverselle et la charge
d’'indentation. Nous remarquons que la dureté usallr diminue quand la charge augmente,
comme cela a été déja mentionné, la contributiofilchage demeure limitée. Nous pouvons dire

gue linfluence du temps de maintien a la chargeximale sur la dureté universelle est
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négligeable. La reproductibilité de la méthode skés est bonne puisque la dispersion des

résultats ne dépasse pas 1.5 % pour le verre dottpeaet 2.5 % pour le verre borosilicate.

3950

Ot=8s Bt=16s 0Ot=30s

3900 1

——

3850 A

——

Hu, MPa

3800 -

3750 -

3700

3 5 10
charge, Fmax/N

Figure 111.27: Variation de la dureté universelie werre Sodocalcique en fonction de la charge et du
temps de maintien a la charge maximale
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Figure 111.28: Variation de la dureté universelie wkerre borosilicate en fonction de la charge et du
temps de maintien a la charge maximale.
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Figure 111.29: Dureté Martens des deux verres enction de la pénétration de I'indenteur

Sur les figures 111.30 et 111.31, nous avons reprég la variation de la ténacité en fonction
de la charge et du temps de maintien. Nous obsgrgoa la ténacité du verre borosilicate est
supérieure a celle du verre sodocalcique et qu'dlrainue légéerement quand la charge
d’'indentation augmente, chose que nous remarquamsroent sur les micrographies de la figure

11.32.

Ot=8s Bt=16s 0Ot=30s

Kilc, MPa m”™1/2

3 5 10
charge, Fmax/N

Figure 111.30 : Variation de la ténacité du veroalscalcique en fonction de la charge et du temps de
maintien a la charge maxim
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Figure 111.31 : Variation de la ténacité du veri@dsilicate en fonction de
la charge et du temps @ntren a la charge maximale.

Ce que confirme 'histogramme de la figure I11.8®us remarquons que les valeurs de la
ténacité sont assez dispersées. L'erreur peuhdtéei 25% ceci peut étre expliqué, en premier
lieu par les erreurs de lectures qui peuvent &itesss sur la mesure des longueurs de la diagonale
de I'empreinte et des fissures, et en deuxiéme ¢iausé par la méthode de l'indentation
instrumentée elle-méme car elle est tres sensilke défauts et contraintes résiduelles. Les
résultats de la ténacité mesurés par indentatioh reoins importants que ceux mesurés par la
technique SEVNB, déja présentés dans le deuxieaqatod.
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Verre sodocalcique, charge=5N (x25) Verre Bdicate, charge=5N (x25)

Verre Sodocalcique, charge=3N (x25) Verre Boicatié, charge=3N (x25)
Figure 111.32 : Micrographies des Empreintes d’intdgion pour les deux nuances étudiées
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Figure 111.33: Ténacité des deux verres en fomcte la charge d'indentation, temps de maintiers=30
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[11.3.3- Etude comparative entre méthode conventio  nnelles et la technique

d’'indentation instrumentée :

Sur la figure 111.34, nous présentons la variationmodule élastique des deux nuances de
verre en fonction de la charge d’indentation. Ledaie élastique du verre sodocalcique est
supérieur a celui du verre borosilicate. La diffé&a® qui se trouve entre les valeurs du module
élastiqgue, mesurées par indentation et celles esyar la méthode de résonance, augmente a
mesure que la charge augmente. En comparant legrsalu module élastique mesurées par les
deux méthodes, on peut remarquer que les réstrbvatges par la méthode de résonance qui sont
en faite la moyenne de deux directions sont épéspilans un intervalle de 0.6 % pour le
sodocalcique et de 1 % pour le borosilicate. Laa@pctibilité est meilleure pour cette méthode
relativement a la méthode d’indentation qui doneg i@sultats avec un facteur de dispersion de 3
%. Néanmoins, les valeurs du module, mesurées rmueniation, restent acceptables si on
considere que [E (mesuré par indentation) se base sur des mesocatiskes et qui sont
extrémement sensibles aux défauts locaux (étatidace, microfissures). Tous ces phénomeénes
peuvent, de maniére significative, affecter lesrbes d’'indentation contrairement, aux valeurs
mesurées par la méthode de résonance qui sont reemsibles aux défauts microstructuraux
[112].
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Figure 111.34 : Histogramme comparative entre lakeurs du module élastique des deux nuances
mesurées par procédés conventionnels et indemiastrumentées

Nous remarquons sur la figure 111.35 que la dumsigsurée par indentation instrumentée est

supérieure a celle mesurée par les méthodes cooveelles.
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Figure.ll1.35 : Histogramme comparative de la déingtkers mesurée par méthodes conventionnelles
et par indentation instrumentées a-Sodocalciquggrosilicate

La difféerence existante entre la dureté trouvéelpanicro indentation instrumentée et
celle trouvée par les procédés conventionnels astée par le rétablissement élastique qui se
produit lors du déchargement. Dans le cas de ldadét conventionnelle, la micro dureté est
déterminée a partir des empreintes finales, c'eléteaapres le déchargement total alors que les
mesures de l'indentation instrumentée sont faibegies empreintes qui ne sont pas a I'équilibre
[112]. Si on calcule le rapport H/E qui caractétiséfet de rétrécissement [1, 41], on trouve que
le rétablissement élastique est plus important deuwerre borosilicaté que pour le verre

sodocalcique respectivement 0.101 et 0.07.
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Synthese des résultats trouveés par la nano et micredentation

Les essais de nano indentation :

La comparaison faite entre la méthode d’O&P, awdles basées sur les énergies d’indentation,
pour la détermination de la dureté et le modulestigjlae des deux verres (sodocalcique et
borosilicaté P2) a révelé les observations suigante

« L’évaluation qualitative des propriétésrtét Er obtenues par la méthode d’O&P repose
sur |'étalonnage effectué pour corriger les diffées sources d’erreur. La complaisance
du mécanisme de chargement a une influence impersam les propriétés évaluées. Sa
mise en ceuvre dans l'analyse a été vérifiee par approximation linéaire de la
variation de la complaisance mesurée en fonctiola d@darge maximale d’'indentation
et aussi par I'étude de la constance du param@t¢SE pour les grandes profondeurs
de pénétration. La surface du contact Ap calibtiteraue sur la silice vitreuse a menée
a une réduction significative de leffet ISE sur thureté apparente aux faibles
profondeurs de pénétration. Dans notre cas, lestsefle la profondeur initiale de
pénétration et la dérive thermique sont relativetneoins importants.

» L’application des méthodes d’énergies basées seirelation linéaire entre We/Wt et
Hit/Er montre une dépendance de la constanser les matériaux étudiés. Pour une
valeur del = 5,3, les résultats obtenus par cette méthodiepsonhes de ceux obtenus
par la méthode non linéaire proposée par Chen ktIBuwomparaison avec les valeurs
de référence obtenues par des moyens conventioanei®ntré que ces méthodes
d’énergies ont donné des résultats acceptabled@eerre sodocalcique. Les propriétés
de référence du verre borosilicaté sont assehpsode celles obtenues par la méthode
d'O&P.

Les essais de micro indentation instrumentée :

Il est possible d’améliorer la précision et la fied de la méthode de la micro indentation
instrumentée en employant un ensemble de condiémpérimentales bien adaptées, a I'étude de
la fragilité des matériaux tel que le verre, dangdmme des micro-charges ou il faut également
prendre en compte I'effet de la complaisance dotage.

En comparant la déformation des deux verres, perdamicro indentation instrumentée, on a

constaté que leurs comportements qualitatifs stemtiques alors que quantitativement leurs
caractéristiques mesurées sont différentes.

En comparant les résultats trouvés avec ceux teoavec les méthodes conventionnelles, nous

avons constaté que I'utilisation de la micro inddioh instrumentée pour les verres étudiés est
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possible et peut donner des résultats satisfaisanis la dureté et le module élastique des verres
(sodocalcique et borosilicaté P1) en fonction dehlarge appliquée et du temps de maintien a la
charge maximale, en respectant certaines conditédies que:

* Les échantillons doivent étre rigidement mainteafin d’empécher les micros déplacement

pendant I'indentation.
* Afin d’éviter I'écaillage des verres, on doit triler a des petites charges ainsi qu’avec des
vitesses de chargement et de déchargement faibles.

* La surface doit étre bien propre et polie pour eshpédes endommagements extérieurs.
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IV.1- INTRODUCTION

La raison pour laquelle la fatigue cyclique, damgds des matériaux fragiles n'a pas été
trop étudiée auparavant, c’est qu'on a largemeant qurelle ne peut pas étre un probleme
significatif pour cette classe de matériaux. Leasea sont dues non seulement a I'absence
presque totale de plasticité dans ces matériaug engsi a la difficulté de la mise au point de
I'essai expérimental.

Le développement de l'indentation instrumentée am geulement permis l'utilisation de
petites charges de l'ordre du nano Newton et detpaions de l'ordre du dixieme du
nanometre, elle a permis aussi de réaliser desatiens répétées dans les mémes conditions.
L’indentation cyclique est employée pour décrirepl@pagation lente des fissures sous des
charges répétées qui sont plus petites que legeahar la rupture. Cette rupture est due a un
cumul de contraintes résiduelles qui font propaggfissures par corrosion sous contraintes.

Dans ce chapitre, on a effectué deux types d’esBaidentation multi-cycles sur les
verres sodocalcique et borosilicaté P1. Ces essaisstent a effectuer des empreintes Vickers
avec des charges et temps de maintien fixes dilgandifférents cycles d’indentation (mode
constant). Le deuxieme type d’essais consisteatteir I'indentation avec des charges et temps

de maintien a la charge maximale qui augmentemt dygle a 'autre (mode progressif).

IV.2- INDENTATION CYCLIQUE CONSTANTE

IV.2.1- Parametres de mesure:
Pour éviter toute interaction entre les empreird@sdentation voisines, celles-ci ont été
espacees de 2 mm.

* En premier lieu, pour les deux nuances de verigségs, nous avons choisi des charges
d’'indentation de (1 N, 2 N, 3 N, 4 N et 5N). polraque charge, le nhombre de cycles
(charge-décharge) a été varié entre un et cingesydla vitesse de chargement et de
déchargement est fixée a 1000 mN/min. Le tempsaletian a la charge maximale est de
5 s. La charge de contact minimale aprés chaqueadgement est de 200 mN. Dans un
souci de reproductibilité des mesures, chaque assi# reconduit a trois reprises.

* En deuxiéme lieu, des essais ont été effectuésmenl sur le verre sodocalcique. Nous

avons effectué des indentations répétées 15 f@8 ftis sous une charge de 1000 mN.
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IV.2.2- Résultats et discussions:
La figure IV.1 représente les courbes d’'indentattbarge-pénétration obtenues pour les
deux nuances de verre lors de I'indentation a noyities avec une charge égale a 5 N.
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Figure IV.1 : Courbe d’'indentation cyclique, a-Sodlique, b-Borosilicate
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On constate que la déformation est plus réversiaies le cas du verre borosilicate, c'est-
a-dire que l'effet d’hystérésis est moins importgne dans le cas du verre sodocalcigue. Les
courbes charge-décharge sont plus proches lesdaseautres pour le borosilicate que pour le
sodocalcique. Les surfaces des boucles d’hystérésidtantes, pendant le déchargement et le
rechargement, sont des mesures de dissipatiorrdién La forme et la taille de I'hystérésis
montrent que cette dissipation est plus importataas les verres sodocalciques. L’énergie
dissipée due aux effets non élastiques durantdeegsus d’hystérésis peut étre mesurée a partir
de la surface de la boucle d’hystérésis. On rengarye cette énergie qui est plus importante
pour le verre sodocalcique diminue a mesure quiebre de cycle augmente. La pénétration
permanente (déformation plastique) trouvée aprembpiieme cycle d’'indentation est de 3.9 um
pour le borosilicate, alors qu’elle est de 5 umrpleuverre sodocalcique. Cela conduit a un
rétablissement élastique (Er) moins important gesrverres sodocalcique que pour les verres
borosilicate. (Er est le rapport entre l'aire réenge et l'aire totale de la courbe d’indentation
charge-pénétration) [113].

Dans la figure IV.2, nous présentons la pénétratdenlindenteur dans les deux verres en

fonction du temps.
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Figure 1V.2: Variation de la pénétration de l'indewr dans les deux verres en fonction du temps,

charge =5 N, nombre de cycles =5

On remarque clairement que le rétablissementig@lestdu borosilicate est plus important que

celui du sodocalcique. En effet, la déformatioraot avant le déchargement pour chaque cycle
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est plus importante pour le verre borosilicate. Rantre, la déformation finale aprés
déchargement est moins importante pour ce verras Motons aussi que malgré les conditions
de mesures sont les mémes, pour les différentegyitly a une augmentation de la pénétration
de l'indenteur entre le®icycle et le 8™ (de I'ordre de 5%).

La dureté trouvée pour le verre safloque est de 6.2 GPa, elle est moins importante
gue celle du borosilicate qui est de 7.27 GPa.v@ksirs correspondent aux mesures prises apres
le premier cycle d’indentation. Ces duretés dirairtuorsque le nombre de cycles d’'indentation
augmente (figure IV.3). Ceci est du probablemelat @formation permanente qui se développe
dans les deux nuances a mesure que le nombre tis @yoit, ce qui génere un cumul des
contraintes résiduelles. Cette tendance n’a pasoésérvée dans d’autres études quand on

dépasse les trois premiers cyd23].
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Figure IV.3 : Variation de la dureté Vickers end¢tan du nombre de cycles pour une charge d'indiemta 5 N

Nous remarquons sur la figure IV.4 que, pour lesap@tres de mesures choisis, il ya une
diminution du module élastique en fonction du noende cycles. Cette diminution est plus
prononcée pour le verre sodocalcique que poueteevborosilicate. Pour ce dernier verre, le
module élastique se stabilise a partir du deuxiéyate d’indentation. Ce comportement est une
conséquence directe de l'effet d’hystérésis qui fpie dans la zone d’indentation le verre

sodocalcique perd de sa rigidité.
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Figure 1V.4: Variation du module élastique en fametdu nombre de cycles, Charge d’indentation = 5N

D’aprés la figure IV.5, représentant I'évolutioesdfissures radiales en fonction de la

charge et du nombre de cycles d’'indentation.
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Figure 1V.5 : Evolution de la longueur des fissugeen fonction du Nombre de cycles et de la charge
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La difference de fissuration entre les deux vestesplique par la différence de ténacité et
par I'état des contraintes résiduelles qui sons phtenses dans le verre sodocalcique. Il apparait
nettement, pour les deux verres, que la fissuraidrale est plus importante lorsque le nombre
de cycles augmente. Le méme phénomene est obsesgée la charge d’indentation croit [114].

Pour les deux verres, la ténacité a été calcutes [@s charges (1 N, 2 N, 3 N) en

utilisant la formule de Anstis et al. [19]. Lesultats sont rassemblés sur la figure IV.6.
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Figure IV.6: Variation de la ténacité en fonctiamombre de cycles
a-Verre Sodocalcique,b-Vere Borosilicate
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Les valeurs trouvées sont légerement inférieureslés mesurées communément par les
meéthodes conventionnelles (SEVNB). Les courbesadéglure IV.6 montrent que la ténacité
diminue au fur et & mesure que la charge d’'indemtaet le nombre des cycles augmentent. Ce
résultat est une conséquence directe de la talefidsures qui croissent lorsque les contraintes
résiduelles d’indentation sont plus importanteg11

L’évaluation de la fragilité est tres importanteupadéterminer le mode de faconnage et le
domaine d’utilisation des verres. Le facteur dgifit¢ B, défini comme étant le rapport entre la

dureté et la ténacité, est donné par la relatiaessous, proposée par Lawn et Marshall [115].

B=__ (IV.1)

Le verre sodocalcique présente un facteur B= 9,888° pour la premiére indentation de 5 N
et augmente jusqu'a 10.642 ffnpour une indentation & cing cycles pour la ménargeh Par
contre, le facteur de fragilité est plus importpotr le verre borosilicate. Pour une indentation de
5 N, il varie de B=10.492 pf pour un cycle unique jusqu'a 11.24 Hfpour une indentation
a cing cycles. La diminution de la fragilité desixieerres est liée beaucoup plus a la variation de
la ténacité qu’'a celle de la dureté qui présent diminution moins marquée. Cette fragilité
accentuée du borosilicate a conduit a la faiblewatle la ténacité et a plus d’écaillage lorsgue |
nombre de cycles est important ou lorsque la chdiigdentation est élevée. Ceci n'est pas en
contradiction avec le fait que dans le verre lgifit¢ diminue quand le pourcentage des cations
modificateurs décroit a la faveur de la silice [JLO7

Dans le but de clarifier I'influence de l'indentati cyclique sur la fatigue mécanique des
Verres, nous avons pousseé les essais vers une gdenayeles plus importante, pour une charge
fixe égale a 1 N. Nous avons effectuée plusieupgances sur le verre sodocalcique avec des
indentations répétées 15 fois et 30 fois sur la emémpreinte. En examinant les figures IV.7 et
IV.8 faites sur le verre sodocalcique avec un n@nta cycles respectivement de 15 cycles et 30
cycles, nous remarquons que l'effet d’hystérésisr p@ charge choisie est moins important que
celui remarqué sur nos précédents essais et queeriatration apres déchargement finale,
augmente a mesure que le nombre de cycles augnidietest de I'ordre de 2.1 um pour I'essai

a 15 cycle et de I'ordre de 2.6 um pour celui &3des.

95



CHAPITRE IV : Essais d'indatiin cyclique

1200

—e—\Verre Sodocalcique

1000

800

(o2}
o
o

N
o
o

charge (mN)

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Pénétration (nm)

Figure IV.7: Courbe d'indentation cyclique du vesadocalcique, nombre de cycles = 15, charge = 1N
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Figure 1V.8 : Courbe d’indentation cyclique du esodocalcique, nombre de cycles=30, charge=1N

Les figures IV.9 et IV.10 représentent I'évolutide la pénétration de I'indenteur dans le

verre sodocalcique en fonction du temps d’indeomatiLa déformation totale du matériau
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augmente avec le nombre de cycles. Pour l'essab acytles, nous remarquons que la
déformation entre le®lcycle est le dernier cycle atteint 11 % alors goer le 2*™°essai de 30

cycles, cette augmentation peut atteindre 20 %r Rodéformation finale aprés déchargement a
20 % de la charge maximale, nous notons que lamétmn augmente de 15 % pour I'essai a 15

cycles et de 25 % pour I'essai a 30 cycles.
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Figure 1V.9 : Evolution de la pénétration en fonatidu temps d’indentation, Nombre de cycles=15r@w=lN
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Figure 1V.10 : Evolution de la pénétration en foootdu temps d’indentation, Nombre de cycles =@Gfarge = 1N
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CHAPITRE IV : Essais d'indatiin cyclique

La figure IV.11 représente la variation de la dér¥ickers en fonction du nombre de
cycles. Nous remarquons que la dureté diminue Baegmentation du nombre de cycles avant
de se stabiliser a partir du 20°cycle. Pour le verre sodocalgique, cette diminugst de I'ordre
de 35 % selon les parameétres de mesures choisita figure 1V.12, présentant la variation de la
dureté universelle en fonction du nombre de cyatesis remarquons que la dureté universelle
diminue de 35 % a mesure que le nombre de cyclpsente.
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Figure 1V.11 : Evolution de la dureté Vickers endtion du nombre de cycles, Charge=1N
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Figure 1V.12: Evolution de la dureté universelle étufonction du nombre de cycles, Charge = 1N
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IVV.3- INDENTATION CYCLIQUE PROGRESSIVE

IV.3.1- Parametres de mesure :

Pour ce type d’expériencdss indentations sont effectuées sous des charges éemps
de maintien qui progressent graduellement (d’urecgcun autre) jusqu’a une valeur maximale
prédéfinie. Le déchargement de l'indenteur sejdiaju’a une charge minimale réglée a 100 mN.
Lors des indentations, la vitesse de chargemede etéchargement est fixée & 2000 mN/min,
alors que la charge initiale de contact est de RO Nous avons réalisé des tests jusqu’a 6 cycles
sur le verre sodocalcique. Dans un souci de reptdulité des mesures, chaque essai a été
reconduit & trois reprises. Les différentes expége ont été menées comme suit:
- Premiere série de mesures (Profil 1Pour ce type d’essais, appelé multi cycles pssif® le
chargement est linéaire, la charge est augment@ggssivement de 2 N pour le premier cycle
d’'indentation a 10N pour le sixieme cycle. Le terdpsmaintien a la charge maximale est fixé a
30s.
- Deuxieme série de mesuresPour ce cas, le profil d'indentation multi-cyclest défini comme
suit :
* Profil 2: Nous avons fait varier le temps de maintien &Harge maximale de 4 s pour le
premier cycle jusqu’a 30 s pour le dernier cyalers que la charge maximale d’indentation a été
augmentée de 2 N a 10 N (avec un pas de 2 N).
* Profil 3 : Nous avons fixé la charge maximale d’'indentafiotD N et nous avons fait varier le
temps de maintien a la charge maximale de 4 slpquremier cycle jusqu’a 30 s pour le dernier

cycle.

IV.3.2- Résultats et discussions:

Les résultats des différents tests, effectués defotrois différents profils sont représentés
sur les figures V.13, 1V.14 et IV.15. Pour lesisraourbes expérimentales, on remarque que le
comportement du verre sodocalcique n’est pas riblemntre les demis cycles de chargement et
de déchargement, c’est a dire le verre présentmmportement élasto-plastique. La dissipation
d’énergie observée, entre le déchargement et |bargement, pour les différents cycles
d’'indentation est causée par I'’écoulement visquetette dissipation d’énergie augmente
nettement avec la charge d’indentation, chose gp#art distinguer sur les boucles d’hystérésis
présentées sur les deux premiére figures (form#eats de scie). Cette constatation est moindre
sur la figure 1V.15, ce qui laisse supposer quedfmrmation, lors du profil multi cycles a charge

constante, est plus réversible que lorsque la eharggresse d'un cycle a l'autre, et que
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CHAPITRE IV : Essais d'indatiin cyclique

linfluence du temps de maintien a la charge malemest pratiquement négligeable. La
déformation permanente est pratiquement la mémelpsurois profils d’indentation puisque la
charge maximale d’indentation pour le dernier cysdela méme et égale & 10 N.
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Figure V.13 : Courbe d'indentation multi cycle Bacge progressive, temps de maintien =30s (Prpfil 1
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Figure 1V.14: Courbe d'indentation multi cyclestaacge et temps de maintien progressifs (Profil 2)
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Figure IV.15: Courbe d’'indentation multi cycle dacfe constante et a temps de maintien progréssifi 3)

L’évolution de la pénétration de lindenteur dares Verre en fonction du temps
d’'indentation est présentée dans la figure 1V.16udNconstatons qu’il y a un décalage limité
entre la pénétration des deux profils. Ce qui neontre fois de plus que l'influence du fluage est

négligeable.
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Figure 1V.16 : Evolution de la pénétration en féootdu temps de I'indentation

Sur la figure 1V.17, représentant la dureté Vickensfonction du nombre de cycle, nous

remarquons qu’elle diminue considérablement lorBinigentation cyclique progressive a mesure
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gue le nombre de cycle augmente. Cette diminutshm®ins importante lors des essais a multi

cycles constant, est plus considérable pour lal@of

7,5
‘ —e—Profill —®—Profil2 —&—Profil3 —e— Multycycle constant ’_

6,5 1

4,5 -

Dureté Vickers (Gpa)

Verre sodocalcique

0 1 2 3 4 5 6 7
nombre de cycles

Figure IV.17 : Variation de la dureté Vickers emdétion du nombre de cycles et du profil d'inderati

Sur les courbes d’indentation cycliques, on remarque la pente de déchargement
change légéerement avec le nombre de cycles. Celv@rue le matériau perd de sa rigidité. Ce
qui est traduit, sur la figure 1V.18, par la dimilmn du module élastique en fonction du nombre
de cycles d’indentation. On remarque que cetterdition est plus importante dans le cas 8u 1
profil (8 %) Par rapport au cas du multi cycleastant (6%).

Sur la figure 1V.19, nous notons que la dureté erselle Hu décroit en fonction du
nombre de cycles pour les trois profils étudiésiague pour le cas de l'indentation a multi cycles
constant. Cette dégradation est plus importants taras des profils de mesure 1 et 2 car le
temps d’indentation est plus important. Cela monqtre la déformation totale croit en fonction
du nombre de cycles méme pour le cas ou la chalgaemps de maintien restent constants. Les
valeurs de la dureté Hu sont inférieures a cekelmdiureté Hv présentées sur la figure IV. 17 car
la dureté universelle est mesurée pour la défoomabtale (élastique + plastique) avant le

déchargement.
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Figure 1V.18 : Variation du module élastique endibton du nombre de cycles et du profil d’'indentatio

3
Nombre de cycles

4

‘ —— Profil 1 —&— Profil 2

—&— Profil 3

—@&— Multicycle constant

Verre sodocalcique

3
Nombre de cycles

103




CHAPITRE IV : Essais d'indatiin cyclique

Synthése des résultats de l'indentation cyclique :

Les indentations cycliques effectuées sur les demes (sodocalcique et borosilicate) ont

conduit a la synthéese suivante:

Les premiers sont des essais d’'indentation cycligumstante ou la charge d’indentation et
le temps de maintien reste constant a mesure equ®rhbre de cycles d’indentation
augmente. Pour les paramétres de mesure choisis,comstatons que les résultats des
propriétés mécaniques obtenues pendant les inder#atrépétées, montre un
comportement qualitatif semblable pour les verreglosalcique et borosilicate.
L'évaluation de la dureté est clairement influengéel'effet d’hystérésis existant sur les
courbes d’indentation. Il est donc important d'gesale réduire I'effet d'hystérésis, en
employant un temps de maintien plus long a lagdhanaximale et éviter les cycles
pointus.

On constate aussi que la ténacité des deux vestaesfieencée par l'indentation répétée.
Elle diminue a mesure que le nombre de cycles angn€eci est causé probablement
par l'effet des contraintes résiduelles autour dEmpreinte d’indentation sur la
propagation des fissures radiales. Nous avons ssi #afficacité de la méthode pour la
détermination de la fragilité des verres et commmmtsuit I'évolution de celle-ci en

fonction du nombre de cycles d’'indentation.

les deuxiemes essais sont des essais d'indentayidique a charge progressifs dans
lesquels on a constaté que la déformation du \@decalcique est plus sensible a la
progression de la charge aprés chaque cycle qli&adietemps de maintien a la charge
maximale. Cela se remarque a travers la révetgidirs du cycle charge — décharge,
ainsi qu’a travers la diminution de la dureté etaldule élastique qui est plus influencée
par la variation de la charge que le temps de tieainCe qui nous permet de dire que
'effet du fluage reste négligeable. La pénétratdmn I'indenteur et les dimensions de
'empreinte augmentent d’'un cycle a un autre méntee charge d’indentation et le temps

de maintien sont fixes, cela conduit a la diminutiles duretés Hv et Hu.
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CHAPITRE V: Essais de rayage des verres

V.1- INTRODUCTION

La tenue en service des produits verriers dépérabituellement de leurs
endommagements de surface. Ces défauts de sudateessentiellement les rayures et les
abrasions. Ainsi, I'étude du procédé de rayageupar pointe dure unique apparait appropriee
pour : i) comprendreij) prédire et ainsiji) prévenir 'lendommagement de surface des verres.

Ce chapitre est consacré a l'étude du comporteraela rayure des verres, soit la
caractérisation de la résistance au rayage ethgpiEhension de 'endommagement par rayage a
la lumiere de considérations structurales et damayse mécanique.

Le but de notre étude sur le rayage des verres sont

*|dentification des endommagements.

*Compréhension et discussion des différents typésnddmmagement en fonction de
considérations structurales (études des verrd#fédeentes compositions chimiques).

Les essais de rayage et d’'indentation sont ssrplmettre en ceuvre. Cependant, ils sont
fortement influencés par les conditions de frottetha contact entre I'indenteur et la surface du
matériau. Le frottement apparent, lors de I'essaiayure est défini comme étant le rapport de la
force tangentielle Ft sur la force normale Fn. ltanmiére force (tangentielle) est décomposée
généralement en une force adhésive, induite pfioteement local et une force de labourage,
induite par la déformation du matériau.

Pour étudier I'influence de I'environnement desagssle rayage sur ce rapport de force,

nous avons effectué nos mesures dans deux envinemtg différents (sec et humide).

V.2- ESSAIS DE RAYAGE

V.2.1- Parametres de mesure:

Une série d'essais de rayage linéaire progressiiéaeffectué sur les deux nuances de
verres (sodocalcique, borosilicate P1) en utitisemindenteur Rockwell de rayon 200 um. Pour
ce type d’essais, on impose une force normalesaote (rayage progressif) qui varie de 0.3 N
comme charge initiale a 20 N comme charge finalecawne vitesse de chargement et de
déchargement égale a 19,7 N/min pendant que I'éitlharse déplace suivant une longueur de
rayage de 5 mm selon une direction parallele auttace, a une vitesse constante 5 mm/min.
Dans le but d’étudier I'influence du milieu d’essair le comportement des deux verres étudiés,
des essais de rayage ont été effectués en deiexndifférents (sec, humide), I'environnement

humide a été crée en mettant une goute d’eauléigtins la zone de contact indenteur/verre.
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Cependant, I'environnement sec est réalisé par etoyage soigneux de la surface afin
d’éliminer les traces d’eau. Au cours de I'esslEs grandeurs mesurées sont principalement la
force tangentielle, le coefficient de friction appat, la profondeur de pénétration résiduelle ainsi
que la charge critique de rupture et le déplacen2es observations du sillon résiduel et de la
nature des endommagements causés par l'indentewvente étre faites grace aux objectifs
optiques qui sont placés sur I'appareil utilisé peffectuer les essais de rayage (CSM).

Reste a préciser que dans un souci de reproditétitis essais ont été reconduit 5 fois pour
chaque condition de mesure. Si un essai donne2dakats €loignés de la moyenne, il sera écarté

puis refait.

V.2.2- Effet de la charge:

Pendant les essais d'indentations Viké&mportance des fissures dépend fortement de la
charge appliguée. Celles-ci peuvent apparaitrendudeachargement ou le déchargement [38].
Pendant les essais de rayage effectués en chargeegsive sur les deux types de verre, trois
régimes différents d’'endommagement ont été typiquerabservés:

)Régime micro-ductile I Caractérisant le début du rayage dans lequehikcréation de sillons

permanent sans endommagements visible. L’'observaptique a révélé seulement la présence
de rayures résiduelles plastiques (labourage glasti(figure V.1a).

-a- . -b- -C-

Figure V.1 : Observation optique du rayage dee/8adocalcique
a Régimemicre-ductile I, b-Régime de fissuratic I, c-Régime micr-abrasi Il

i) Régime fragile Il : Quand la charge normale atteint la charge cetid'initiation des fissures

Fan, la premiére fissure circulaire (anneaux fermés)f@mée a l'arriére de la zone de contact
sur I'axe de la rayure. L'observation optiqgue a m@rdes endommagements importants sous
forme de fissures latérales atteignant la surfaceleefissures radiales (fissures cheverons)
[100,107], (figure V.1b).
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i) Régime_micro_abrasif 1ll: Quant la charge normale atteint une certainggehappelée

charge critique de rupture g, la déformation de la rayure passe dun régime
d’endommagement fragile au régime micro-abrasif gsi caractérisé par la présence de
nombreux débris et de petites fissures latéralbesutshantes (écaillage), (figure V. 1c).

La rupture ou I'écaillage de la surface du vergeere une émission acoustique avec une
amplitude élevée produite par le dégagement bdet&Energie élastique stockée. Le systeme de
mesure enregistre I'émission acoustigue (EA) aéso@ la fissuration, ce qui permet la
détermination avec une maniére fiable les pointeespondants a la rupture du matériau.

Sur la figure V.2, tracée pour le verre sodocalejquous remarquons qu’il y a une augmentation
brusque de I'émission acoustique pour une chargedgale a 5,34 N indiquant ainsi le début de
la rupture du verre et le passage au régime frdgildous pouvons également déterminer la
valeur de la charge critique par la visualisatioicroscopique de la rayure, en déterminant la
position des premiéres fissures radiales et la gehajui leurs correspond. En effet, les
endommagements tendent a étre plus importants lavgrogression de la charge normale
appliguée, a la charge li¢ =9,51 N nous constatons que I'émission acoustgi@u maximale
(99,5%) ce qui indique la rupture compléte de kdese du verre sodocalcique utilisé.

0,12

0,08 + |

EA(%)

0,06 +

Ft/Fn

0,04 +

0,02 + 4

Ft/Fn —a—EA(%)

( I —t ; | : — 1 : 1 —t : -1
0,315 2,2643 4,2442 6,209 8,1961 10,1681 12,1252 14,0973 16,0467 18,0115

Fn (N)

Figure V.2 : Variation de I'émission acoustiquelatrapport de force en fonction de
la charge normale appliquée
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D’ autre part, la figure V.2 présente eégalementdaation du coefficient de frottement
apparent (Ft/Fn) durant I'essai de rayage en fonctie la progression de la charge normale
appliguée. Nous notons que le rapport de forceoitéde la valeur initiale 0,11 jusqu’a 0,05 a la
fin du rayage, montrant ainsi que la force de taste au rayage (force tangentielle) du verre
évolue avec la progression de la charge normalkgage (figure V. 3). En effet, I'évolution de
la force tangentielle et moins importante que cé#lda charge normale appliquée, ce qui fait que
leur apport (coefficient de frottement) décroit asure que la charge normale progresse.

Sur la figure V.3, nous remarquons que pour lelsldai charges appliquées, une faible
profondeur de pénétration résiduelle est obtenwe.déformation du verre sodocalcique est
purement élastique et un recouvrement presque ebmpkulte juste aprés le retrait de
I'indenteur. A mesure que la charge normale pragres profondeur de pénétration évolue pour
atteindre la valeur de 8,80 um a la fin de I'es€@pendant, quand I'écaillage se produit, la
profondeur résiduelle de la rayure ainsi que lacdotangentielle sont affectées par un
comportement oscillatoire typique. Ces oscillatigesivent étre expliquées par I'accumulation
progressive des endommagements a l'intérieur dejare a mesure que la charge normale
augmente. En prenant le point d'inflexion, surdade de la profondeur de pénétration, comme
signe de la transition du processus de déformadionprocessus de rupture, nous pouvons

déterminer la charge critique de rupture par urcgaé graphique [116].
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- 8
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Fn,N

Figure V.3 : Variation de la force tangentielledetla profondeur de pénétration en fonction de
la charge normale appliquée, verre sodocalcique
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V.2.3- Effet de la composition chimique des deux ve  rres:

La figure V.4 présente une étude comparative dupostement des deux verres utilisés
lors de l'essai de rayage. L’évaluation quantimtides endommagements révele que la
profondeur de pénétration résiduelle du verre saldapie est Iégérement plus grande que celle
du verre borosilicaté, qui sont respectivement |88, 8,2 um. Cependant, en inspectant la
réponse acoustique des deux verres, nous constagumsles endommagements du verre
borosilicaté apparaissent pour des charges applkgpéus faibles, cela va dans le sens des
résultats de la ténacité mesurée par la méthodeNBE)ur les deux verres (Tableau I1.4).

995
9
8
79,5 +
7
’\5‘ —
S £
S 6 3
< 595 | =
5
395 | 4
3
EA(%)Soda
195 | —e&— EA(%)Boro T 2
Pd(sod
(soda) 1
Pd(Boro)
‘ 0

-0,5
0,32 2,26 4,24 6,21 8,20 10,17 12,13 14,10 16,05 18,01
Fn [N]

Figure V.4 : Courbe de la détermination de I'effmitique de rupture et de la variation de
pénétration de I'indenteur en fonction de la chargamale appliquée aux deux verres étudiés

En réalisant des rayures voisines de 50 um sutdag verres (figure V.5), nous avons
constaté qu'a la fin de I'essai effectué sur lerevdyorosilicate, il s’est produit une interaction
entre les fissures radiales des rayures voisingsure interaction n’est remarquée sur les rayures
effectuées sur le verre sodocalcique, qui a unact@nsupérieure a celle du verre borosilicaté.
Nous notons aussi que I'effet mutuel des rayuresings n’est pas seulement surfacique. Sur le
tableau V.1, nous avons présenté les valeurstgiatis des charges critiques des quatre rayures
voisines obtenus pour les deux verres a partiirdpassais. Nous notons que les rayures voisines

ont été effectuées dans l'ordre (A, D, C, B). Noeimarquons que les charges de transition des
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régimes sont plus faibles dans le cas du verresiimate et que les charges critiques des rayures
B et C sont moins importantes que celles des rayliret D, a cause des contraintes engendrées.

_E._

i

Figure V.5 : Observation optique de l'interactiarire rayures effectuées a une charge

progressive (0,3-20N), a-Verre sodocalcique, b-&&wrosilicate
Ordre de rayage : Rayure A, Rayure D, Rayure BuRag

Tableau V.1 Charges de transition de régidiendommagement des rayures voisines de 50um

Fcl/ll Fcll/l Fcl/ll Fcll/l
Sodocalcique| Sodocalcique| Borosilicate Borosilicate
Scratch A 5,31+0,18 9,52+0,66 4,12+0,20 8,41+0,79
Scratch B 4,78+0,43 8,12+0,41 3,74+0,73 7,58+0,41
Scratch C 4,44+0,65 8,31+0,18 3,86+0,69 8,52+0,59
Scratch D 5,5+0,26 9,73+0,74 4,19+0,26 8,63+0,84

V.2.4- Effet du milieu de I'essai:

Sur la figure V.6 nous constatons lguepport des forces est plus petit dans le cde ou
rayage est effectué dans un environnement humiel. ggut étre expliqué par le fait que I'eau
réagit chimiquement avec le verre. Cette réactimvgmue la formation d’'une couche hydratée
sur le verre dont la dureté est faible, ainsi lagbé@tion de I'indenteur est plus facile, ce qiti fa
que la force tangentielle (la force de résistangerayage) est plus faible. Les charges de
transitions de régimes évoluent évidement avealx ’hygrométrie. En effet, les régimes
d’endommagements d’écaillage et micro-abrasif apgsent a des charges normales plus élevées
a mesure que le taux d’hygrométrie diminue [100,107
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A partir de la figure V.6 nous pouvons déduire \edeurs des charges critiques du verre
sodocalcique, qui sont respectivement dans le gamilieu sec et du milieu humide (gc=
5,34N, F(ﬁ/m = 9,52 N), (FG” = 4,25 N, FQ/||| = 7,82N)

0,12 119,5
0,1 99,5
0,08 79,5
c\°
- -
L 0,06 59,5 W
(N
0,04 39,5
0,02 19,5
—eo— Ft/Fn(humide) = —e— Ft/Fn(sec)
EA(%)humide  —<— EA(%)sec
0 : 1 f f 1 1 1 f f 1 1 1 f f ‘ -0,5

0,32 2,26 424 6,21 8,20 10,17 12,13 14,10 16,05 18,01
Fn [N]

Figure V.6 : Courbe de la détermination de I'effoiitique de rupture et de la variation du rapplerforce en
fonction de la charge normale appliquée au veodocalcique, scratch en milieu sec et milieu hemid

La morphologie de 'endommagement du verre sodapsdcest présentée sur la figure
V.7, obtenue a l'aide d'un profilométre mécanique type (Talysurf). Il est clair que les
endommagements que le rayage crée dans le milmidbusont plus importants en dimensions
gue celle réalisés dans le cas du milieu sec. {€adait bien la profondeur de pénétration trouvée
pour ce dernier 8,8 um qui est moins importanteaplie obtenue dans le milieu humide (19,25

pm).
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pum

Ravaae en milieu huide

Rayage en milieu sec

Figure V.7 : Morphologie du rayage dans deux oéffiés milieux,
a- Milieu humide,b- Milieu sec,c- Image tridimensionel
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Synthese des résultats de rayage

A travers les essais de rayage, effectués suteles types de verre étudiés, l'influence de divers
parametres a été succinctement étudiée. Nous amsctie qui suit:

* L'effort normal de rayage modifie la nature de&fatmations par un passage d’un régime
micro-ductile & un régime fragile puis a un régimiero-abrasif. Ces deux derniers régimes sont
plus dommageable du point de vue optique et pridwidécaniques des verres.

* Le comportement des deux verres au rayage esblable qualitativement. Par contre,
guantitativement, nous avons constaté que les ebamtiques évoluent comme dans le cas de la
ténacité des deux verres. Les résultats trouvédreminque la capacité et le temps de travail
nécessaires pour le rodage et le polissage d’'ue berosilicaté est plus réduit que ceux pour les
autres verres.

* En réalisant des rayures voisines de 50 um, agass remarqué qu’a la fin du rayage effectué
sur le verre borosilicate, une interaction entessfissures radiales se développe et la transition
entre régimes d’endommagements de la deuxiemeaagufait a des charges plus faibles a cause
des contraintes engendrées par les rayures vaisines

* L’environnement de I'essai de rayage a un efi@able sur le niveau de déformation qui est
plus important dans le cas du milieu humide. Nousna constaté que ce dernier favorise la

transition entre les différents régimes d’endommagygs a des charges plus faibles.
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CONCLUSION GENERALE

L’avantage essentiel de la technique de I'indésmanstrumentée est qu’elle n’exige
aucune mesure subjective de I'empreinte laisséd’ipdenteur. N'importe quelle information
appropriée est directement extraite a partir daghbes charge-pénétration. C’est pour cela
gu’elle est devenue une méthode trés utilisée pmsurer les propriétés mécaniques des surfaces
et revétements.

Dans notre travail, nous avons appliqué la tearide la nano indentation pour les
verres. La comparaison faite entre la méthode dé&li& Pharr, avec celles basées sur les
énergies d’indentation, pour la détermination ddueeté et le module élastique des deux verres
etudiés a revélé que ces méthodes d’énergie onmtéddes résultats acceptables pour le verre
sodocalcique. Les propriétés de référence du Jmoresilicaté sont assez proches de celles
obtenues par la méthode d’'Oliver & Pharr.

En comparant les résultats troupés la technique de la micro indentation
instrumentée et ceux trouvés par les procédés ntiomeelles, nous avons remarqué que cette
technique, dans son état actuel de développemepbuat les parameétres de mesures choisis,
donne pour les verres étudiés des résultats plassgtisfaisants pour la dureté et le module
elastique.

Pour clarifier I'influence de certains pawetres de mesures, nous avons effectué des
indentations cycliques. Nous avons constaté quenis de maintien a la charge maximale a un
effet limité, prouvant ainsi que I'effet du fluagst pratiguement négligeable. La déformation du
verre est plus sensible a la progression de lagehaprés chaque cycle qu’a I'accroissement du
temps de maintien a la charge maximale. Cette igoBnnous a permis aussi de suivre
I'évolution de la fragilité des deux verres utibsén fonction du nombre de cycles d’'indentation
montrant ainsi I'effet de la fatigue mécanique ipaentation.

Nous avons trouvé gque les comportements quaditdéé deux verres sont identiques
alors que, quantitativement, leurs caractéristiquesurées sont différentes. Ceci a été constaté
pour les valeurs de la dureté, module élastiqueciéé et la fragilité. A travers les essais de
rayage, nous avons déterminé l'effet de la chadgela composition chimique et du milieu
d’essai sur la déformation des verres. Nous avomsvé que I'environnement de I'essai de
rayage a un effet notable sur le niveau de défoomajui est plus important dans le cas du milieu
humide. Nous avons constaté également que ce déammise la transition entre les différents
régimes d’endommagements a des charges plus fajildeselles trouvées dans le milieu sec.
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Durant I'essai de rayage il est important de nqte¥ les charges critiques, par analogie a la
ténacité, évoluent de la méme facon pour les dewes. Les résultats trouvés montrent que la
capacité et le temps de travail nécessaire posinbage, le rodage et le polissage d'un verre

borosilicaté sont plus réduits que ceux nécespame un verre sodocalcique.
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Thesis :Study of the cracking of glass by instrumented ind&tation
Name:CHORFA First name ABDELLAH
Directed by:HAMIDOUCHE Mohamed & MADJOUBI Mohamed A/Rahim
SUMMARY

A systematic parametric study on the use of instmied indentation (nano and micro indentation) jvas
undertaken in order to evaluate the influence efléiiboratory tests conditions on the mechanicahbieh of two types o
glasses (soda lime and borosilicate glass). Thisediation begins with a theoretical part cover@sgentially the
instrumented indentation and scratch tests (priesjpanalysis and applications) in which a pred@mtaf some works
related to the mechanical behavior of glass towadgntation and scratch tests was made. The expetéu part is
subdivided into four chapters. The first one cevie glass materials nuances and the differerdrampntal equipment
used for conventional and instrumented indentatimwl scratch tests. A presentation of the resultsimdd by
conventional means is given in this chapter.
The second chapter concerns not only the paramstuidy on the two glasses but also the scratdh. t€he
mechanical characterization is made in terms odiiiess, young modulus and fracture toughness. Tges tyf behavio
observed optically were also evaluated from the gammon of the load-displacement curves obtainednbyrumenteg
indentation. Besides, a comparative study betwéenrésults obtained by micro indentation with thaftained by
conventional means is made. In the third chapter fivgt studied the behavior of the glasses toveydic indentation
(constant and progressive mode) in order to foltbes indentation fatigue effect in function of thargmeters (cycle
number, load, and dwelling duration). On the otheemnd, throughout the scratch tests made on theglagses, we studie
in the forth chapter the effect of the loading, el composition and the environment tests coodgion the glasse

damage behavior.
Key word, Glass, Instrumented indentation , Cracking, Hassn
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ThéseEtude De La Fissuration Du Verre Par L'indentation Instrumentée
Nom :CHORFA Prénom ABDELLAH
Encadreurs: HAMIDOUCHE Mohamed & MADJOUBI Mohamed A/Rahim
RESUME
Une étude paramétrique systématique sur I'utiisatie I'indentation instrumentée (nano et micrceintdtion) a
été entreprise pour déterminer l'influence desdiions d’essai sur le comportement mécaniqueddes types de verr
(sodo-calcique, borosilicate). Le mémoire s’arcdlabord sur une partie théorique couvrant essiémtient I'indentatiorn
instrumentée et I'essai de rayage (principe, doendiapplication, aspect théorique..) dans laqumli@résente quelqués
travaux liés au comportement des verres a l'irat@nt et aux essais de rayage. La partie expétateeast présentée ¢n
quatre chapitres. Le premier est consacré a laptdtson des nuances étudiées et les dispositférementaux utilisé
pour effectuer les essais d’'indentation conventdlaret instrumentée ainsi que les essais de rajageprésentation des
résultats des essais conventionnels effectuésesuddux types de verre est donnée dans ce chdmtrdeuxieme sg
rapporte a I'étude paramétrique des deux verres girlaux essais de calibrage effectués. La caiaatidn a été faite efp
termes de mesure de la dureté, du module élastindie ténacité. Les types de comportement dégemgdimagerie deg
verres indentés ont été quantifiés par comparases courbes force-déplacement, obtenues lors ddehitation
instrumentée. Par ailleurs, une étude comparativitéafaite entre les résultats trouvées par la aniodentation
instrumentée et ceux trouvés par les procédés ationeelles.
Dans le troisiéme chapitre, on a étleli@omportement des verres étudiés a l'indentatiatique (mode constarjt
et progressif) pour suivre ['effet de la fatigu€aanique par indentation en fonction de plusiearsupétres (nombre de
cycles d'indentation, charge, temps de maintie3)un autre coté, a travers les essais de raydgeteés sur les deux

types de verres on a pu montrer dans le quatriémapitre I'effet de la charge, de la compositiorintue et de
I'environnement de I'essai sur la déformation deses.
Mots clé : Verre, Indentation instrumentée, Fissuration, B&ire
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