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H La dureté
Hwm La dureté Martens
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Re Limite d'élasticité
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d Diametre de I'empreinte laissée par la billanjm

P La charge d'indentation appliquée au pénétrateur

h Le déplacement du pénétrateur (profondeur d'tadien)

hm Profondeur maximale
he Profondeur de contact

S Raideur

hy Profondeur final

h Profondeur réduit

a Un rayon de contact

hp La profondeur plastique d'indentation

Y1 Constante (dépend de la section transversake lgrdyle du pénétrateur)
E Le module de young

Y2 Constante empirique.

C Constante (matériau donné)

n Constante (matériau donné)

Wy Travalil irréversible
Wiot Travail totale

€ La valeur est fonction du type d’'indenteur
Ac La surface de contact projetée

Cn Sont les parameétres d’ajustement aux moindregesade la courbe obtenue a
partir d’essais d’indentation
Er Le module d’élasticité réduit du matériau

B Facteur relatif a la géométrie de la pointe
Ei Modules de Young de l'indenteur
Vi Coefficients de poisson de I'indenteur

Cr La complaisance totale

Cs La complaisance du contact lie au matériau

C La complaisance du bati ou de la machine

B Un facteur de correction global

R La valeur (dépend de la géométrie de la pointeest propriétés du matériau

indente)
a Une constante qui prend une valeur de 1,2

hr’ La penetration plastique du materiau
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B Paramétres de lissage de la loi puissance
m Paramétres de lissage de la loi puissance
Hy La dureté Vickers
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Introduction générale

L’indentation puise ses sources de la définiiioncontact entre deux corps.
Elle a suscité I'intérét de plusieurs auteurs ot de vue mécanique. L’indentation
instrumentée évite I'observation de 'empreintedéslle d’'indentation, contrairement
au procédeé conventionnel pour la déterminationadduireté. L’'essai d’indentation a
eté largement exploité en raison des atouts quityre pour estimer les propriétés
mécaniques des matériaux a partir de la courbetéaistique d’'indentation [1-5]. La
technique d’indentation instrumentée vise a examieg propriétés mécaniques du
matériau a différentes échelles. Un matériau homegeut étre testé indifféremment
en nano, micro ou macro indentation [6-8]. Les @pales caractéristiques qu'il
permet d’explorer sont le module d’élasticité edlaeté [9-12] qui sont calculées sur
la base des aires de contact influencées par [B=stgde déformation a I'échelle
microstructurale. Le matériau est susceptible ddé&ermer sous indenteur de deux
maniéres différentes. La premiere est le mode dé&fton de type affaissement a
savoir le « mode en sink-in », il est régie pami@hodologie de « Oliver et Pharr »
[13] et la seconde forme se manifeste sous formaatie de bourrelet a savoir le « le
mode en pile-up », il est régie par la méthodolodge « Loubet et al » [14]. La

plasticité du matériau examiné est sensible auxesde déeformation.

Les données obtenues a partir des essais d'indenpauvent fournir des informations
importantes sur les propriétés mécaniques prochds dgurface et le comportement a
la déformation des solides [15-18]. Correctemerdicai€e et interprétée, la technique
peut fournir des informations sur la dureté, le oled'élasticité, la limite d'élasticité

en compression (métaux).

La dureté a parfois été appelée résistance a latqadion, mais il est maintenant

reconnu que cette résistance implique a la foispdeametres plastiques et élastiques.
Le nombre ou l'indice de dureté est tres fonctieadmaniéere dont I'essai est effectué
et de la nature du matériau d'essai. Il devrait-pge étre considéré comme une

"empreinte mécanique” [19-21] de la réponse du naaté& la déformation de contact.
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La problématique

De nombreux célébres auteurs ont mené des investigasur les repenses
mécanique par indentation en mode de déformatioaffaissement soit le sink-in.
Mais cette réponse n'a jamais été calculée en m@diEformation en bourrelet soit en
pile-up. D’ou notre souci consiste a se focalisgrcette problématique et a proposer

une expression semi-empirique pour y remédierta &stune.

L'objectif de ce travail est de mener une étudeéégrentale en vue de proposer
un modele semi-empirique utilisable comme outildp#&f pour optimiser la réponse
mécaniqgue. Une série d'essais expérimentaux pogantce type d’essais non
destructifs par nanoindentation, sont misent enreeen utilisant différents matériaux

métalliques massifs et en variant plusieurs pan@aset
La structuration et I'organisation de la recherche:

Le présent manuscrit est scindé @aux parties succinctes dont la premiere est
théorique et la seconde estique. Lesquelles sont subdivisées en deux chapitres

chacunecomme suit;

* Dans le premier chapitre nous fournissons une velesedmble sur I'Etat de I'art
des travaux consacreés a l'indentation susceptiblendttre en relief le passage de
la dureté conventionnelle a la nanoindentatiorrimséntee.

« Dans le second chapitre nous procédons au recensestel’analyse des
différentes investigations et travaux ayant testdées repenses mécanique en
indentation en mode de déformation en sink-in.

« Dans letroisieme chapitre nousprésenteronde protocole expérimental mis en
ceuvre. Ensuite, nous élaborons une Méthodologieurgyise de calcul des
différentes grandeurs nécessaires a la caracténsatécanique par indentation
instrumentée a I'échelle du nanometre, telles quedureté d’indentation, le
module d’élasticité, la rigidité de contact,...etc.

 Dans le quatrieme et dernier chapitre nous anagsesystématiquement les

résultats et nous proposerons de nouvelles expresssemi-empiriques pour
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estimer les réponses mécaniques ainsi que lesedueat mode de déformation en

bourrelet soit en pile-up.
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Chapitre | Evolution qualitative des techniques de mesures des duretés

l.1. INTRODUCTION

Ce chapitre a pour but de présenter les differeateaux élaborés en bibliographie propre a
I'évolution de l'aspect conceptuel et terminologigainsi que le progres technologique
relatifs a d’'indentation. En passant par des rapf®toriques sur la notion de dureté, les
modalités de mesure et les différents types det&kird’our enchainer avec la nouvelle

technique d’indentation instrumentée mise en cedans la caractérisation des matériaux.

|.2. DEFINITION DE L'INDENTATION

La dureté est une qualité physique indiquant lsta&sce au toucher, a la pression, au choc et

a l'usure ; elle caractérise le minéral, le mdégsl matériaux, I'eau et les aliments.

L'acception courante de « dureté » recouvre unstaése aux chocs, comme lorsqu'on parle
de « porcelaine extra-dure », pour laquelle I'einglo terme de résilience serait alors plus
approprié. Cependant, elles restent liées a ldittagautrement dit : la variation d'énergie)
avec laquelle le matériau, soumis a une contrajptession hydrostatique, cisaillement),
réagit. La dureté (en général) peut se traduirel'papression de constantes mécaniques,
comme le module de compressibilité ou le moduleisiillement (exprimés en pascd3].

Généralement en théme mécanique nous pouvonsrdéfthireté comme suivant :

. La dureté du matériau représente I'écoulemena aedltiére autour du poingon.

La dureté d'un matériau définit la résistance mpose une surface de

I'échantillon a la pénétration d'un poincon, paeregle une bille en acier trempé (dureté
Brinell) ou une pyramide en diamant (dureté Vicke®sl y résiste bien, il est dit dur, sinon il

est dit mou. La dureté se mesure sur différenteslies selon le type de matériau considéré.

L'indentation est une technique de mesure de latéafun matériau, et en peu dire que
'essai d’'indentation est un test mécanique pelnettle sonder les propriétés mécaniques
d'un large spectre de volumes allant communémentndlimetre cube a quelques
nanometres cube. Sa mise en ceuvre est généralesimeple, rapide et souvent non
destructive [15].

Cet essai trouve naturellement une place de chams détude multi échelles de la mécanique
des matériaux. Les phénomeénes mis en jeu lors t@luessai sont cependant complexes et

nécessitent une certaine connaissance préalableatésaux “étudies.

1
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Les recherches liées a l'indentation relévent aimsaucoup de la compréhension

mécanismes internes anatériau et de leur contribution lors d’un e

Le choix de l'indenteur est la premiére étape dalressai. Celi-ci conditionne la mécaniqt
de I'essai et par conséquent les grandeurs explegtaainsi que les diverses méthode
modeles adaptesopr les déterminer. Ce choix est double : celuntiériau constitutif d

I'indenteur et celui de sa forn
|.3. PRINCIPE

Cette technique de caractérisation est lors gdiert® appliquée au contact et la profonc

de pénétration qu’elle engendre smesurées continlment.

L'essai d'indentatiooonsiste a faire pénétrer une pointe, encore appigldenteur ol
pénétrateur, de géomeétrie et propriétés mécanigoesues, dans matérial (si possible
plan) pour en déduire ses propriétés mécaniquesc Axtte technique, il est possik
d’appliquer des forces de I'ordre du micro newtaquélques centaines de milli newtons p

des profondeurs variant de quelques nanometreslguis micrometre

Elle consiste a appliquer une charge, dans desitoomsl déerminées, a la surface
matériau, a l'aide d'un indenteur ou pénétratepréé\l'essai, le matériau s'étant déformé
observe une empreinte que l'on peut mesurer. Leditains d'essai sont la géométrie

I'indenteur, la force et la duri [16].

Le nombre de dureté est calculé par le rapport eatcharge applique (p) et une surface

représentative de I'empreinte (A), La relation géfes’écri :

H=F/S (1.1)

Fig. .1 : Contact entre un poingon et un échantillon |
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l.4. TYPES D'INDENTATION

L’analyse des essais de dureté est I'un des deetglus étudiés depuis gl'on s’intéresse
aux propriétés meécaniques de surfaces des matetiayxincipe de cet essai de dureté e
suivant: un pénétrateur supposé indéformable laiaseempreinte dans le matériau a te
sous une charge donnée. Cette empreinte est emesurée pour calculer la dureté défi
comme la charge appliquée divisée par I'aire depesinte. Cette notion de dureté, dite
pénétration, a été introduite par Brinell. Ce deriia développée pour vérifier la qualité
deux séries de lingots dier. Pour cela, il prit des lingots de chaque typse,écrasa avec ui
sphere en imposant la méme charge et mesural&adeil’empreinte. Il s’avéra alors que
deux empreintes n‘avaient pas la méme taille cesigmifie que la qualité des lingcn’était

pas similaire pour les deux sér

|.4.1.INDENTEUR BILLE (ESSAI BRINELL)

Elle a été proposée en 1900 par lingénieur suédioi@n August Brinell (18-1925),
travaillant sur la transformation de l'acier sdtempératur

La norme Brinell aété éditée des 1924. Le plus souvent elle esseésgilipour tester I
matériaux qui ont une structure trop grossiere reisurface trop rugueuse pour étre teste
utilisant une autre méthode d'essai, par exemege pieces moulées et forgées. Lesis
Brinell utilisent souvent une charge d'essai ttegée (3000 kgf) et un pénétrateur large dt
mm de sorte que les résultats d'empreintes famiolgenne de la plupart des surfaces et-

surface incohérences.

Fig. 1.2. Schéma de principe [18]

L'échelle de Brinell mesure la dureté de matériapar la compression d'une bil

généralement en acier, sur le matériau que I'oinediestel

Le principe de la méthode consiste a appliquerlausurface du matériau dont on v

mesurer la dureté une bille en matériau dur d'utaicediameétre D avec une force m don
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mesurée en kilogramme-force pendant une durée resAgetrait, on mesure la taille de

I'empreinte laissée, une calotte sphérique de diarde

Le pénétrateur est une bille, en acier trempé ebuoa de tungsténe ou en diamant, de
diametre D. L’essai consiste a imprimer la billesdaction d’'une charge P a la surface d’'un
matériau (Figure 1.3). La charge est appliquée pehdne durée normalisée de quelques
secondes. Apres le retrait de I'indenteur, on neidiamétre d de I'empreinte a 'aide d’un

microscope.

La dureté Brinell ou nombre de Brinell est notée 61BBH, le sigle complet est BHN pour

Brinell (Hardness Number).

fDimamétre
++++++++++ e
?

d

(@) (b)

Fig. 1.3. Indentation Brinell. (a) Etape de chargementHimpreinte résiduelle [19]
1.4.2.INDENTEUR CONE (ESSAI ROCKWELL)

C'est la méthode d'essai de dureté la plus courammigisée. L'essai Rockwell est
généralement plus facile a réaliser, et plus prgaes d'autres types de méthodes d'essai de
dureté. La méthode d'essai Rockwell est utiliséa@us les métaux, sauf dans un état ou la
structure métallique d'essai ou les conditionsuitiase introduirait trop de variations ; ou les
empreintes seraient trop grandes pour l'applicati@u lorsque la taille ou la forme de

I'échantillon interdit son utilisation.
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lFD lFD +F1 FD

Fig. I.4. Principe de la dureté Rockwell [20]

HRE '

Les essais de dureté Rockwell sont des essaisrddrgion en mécanique. Il existe en
plusieurs types de pénétrateurs qui sont cwués d'un cone en diamant ou d'une bille en i
trempé polie. Pour obtenir une valeur de duretékiRrelf, on mesure une pénétrati
rémanente du pénétrateur sur lequel on appliquéailnie charge

Le principe L'essai se déroule en trois pha

sapplication sur le pénétrateur d'une charge initiale B8N (soit 10 kgf). Le pénétrate
s'enfonce d'une profondeur initiale 1. Cette profeur étant l'origine qui sera utilisée p
mesurer la dureté Rockwell ;

eapplication d'une force supplémentaire Fe pénétrateur s'enfonce d'une profondeur (
srelachement de la force F1 et lecture de I'ineégat’'enfoncemer

La valeur de r étant I'enfoncement rémanent ob&mappliquant puis en relachant la fo
F1.

La valeur de dureté est alors donnée es échelles suivantes :

Echelle B

*Echelle C

(Une unité de dureté Rockwell correspondant a éméfpation de 0,002 m..

[.4.3.INDENTEUR VICKERS (INDENTEURS PYRAMIDES)
Appelée méthode d'essai de micro dureté, est sudtilisée pour les petites piecedes
sections minces, ou dans des cas de travail enrtefir. La méthode Vickers est basée

un systeme de mesure optique. La procédure d@ssaicro duret:
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—3

‘ \ 450" ‘

B
-

Fig. I.5.Indenteur Vickers [21]

La mesure de dureté Vickers se fait avec un inderge forme de pyramide normalisée
diamant de base carrée et d'angle au sommet exs €gal a 136° sur lequel on appli
une force. L'empreinte gulaisse le pénétrateur peut étre utilisée powutal la dureté d
matériau. La force et la durée de l'appui sont adig@es. Cette mesure est tres utilisé
laboratoire pour sa précision ; un peu moins dasgtilieux de production ou I'on préféa
des méthodes plus rapides comme la Dureté Rockwietie demande pas autant de soin «

la préparation de I'échantillon comme la dureté@&r.

L'empreinte a la forme d'un carré. On mesure desaéux diagonales d1 et d2 de ce ca
I'aide d'un apareil optique. On obtient la valeur d en effectdarmoyenne de d1 et d2. C'

d qui sera utilisé pour le calcul de la dureté.

Le degré de dureté est souvent lu sur un abaqeetéibie) pour éviter de faire le calcul ; i
a un abaquear force d'appui. Dans I'essai Vickers, le pénétmaest une pyramide «
diamant a base carrée. L'angle entre les deux taeegulaires opposées est de 136° et ¢

les deux arétes opposées de ]

1.4.4INDENTEUR KNOOP
Aussi appelée une méthodessai de micro dureté, est surtout utilisée pesrpetites piece

des sections minces, ou des cas de travail enmitetw

L’indenteur Knoop est une pyramide en diamant & ba@sange. Le plus petit angle entre
deux arétes opposées est égal0° et le plus grand angle entre les deux a opposées est
de 172°30’ (Fig.l.6).
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- Prosation de

O T

Fig. 1.6. Schéma de l'indenteur Knoop [22]

Elle est trés utile pour des essais sur un large ge matériau aussi longtemps que les

échantillons d'essai sont préparés avec soin.

La méthode Knoop est couramment utilisée lorsqgeedapreintes sont étroitement espacées
ou tres prés du bord de I'échantillon. La largeaid'émpreinte Knoop peut fournir plus de
résolution pour la mesure et I'empreinte est égahérmoins profonde. Par conséquent, elle

peut étre utilisée sur des matériaux tres minces.
L'échelle de dureté de Knoop est apres celle deeBia plus fréquemment appliquée.

Selon cette échelle, comme selon toutes celle$aquiprécédée, le diamant est le matériau
naturel le plus dur que I'on connaisse. Celui dantven deuxiéme rang est un alliage de
carbone et de bore (matériau céramique extrémechaht Viennent ensuite, dans un ordre
décroissant, la topaze (pierre précieuse plus gued'acier au tungsténe), le quartz, le verre,

et bon dernier, le gypse dont on fait le platre.
L’empreinte laissée apres la pénétration est daddosange allongée (Fig. 1.6).

|.4.5.INDENTEUR BERKOVITCH
L’indenteur Berkovich est une pyramide en diamahasge triangulaire. A titre d’exemple, la

(Fig.l.7) Montre une empreinte Berkovich et desod@éfations rémanentes aprés I'essai.
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BERKONVICH
TB

|‘ a >| Berkovich: a 65037
Mod. Berkovich: a 652

Fig. 1.7. Géométrie I'indenteur Berkovich [23]

La géométrie de lindenteur conditionne la forme dontact. Deux grandes familles
d’'indenteurs sont présentes : les indenteurs antitages dont la forme est un cone au sens

large.

La seconde famille comprend tous les autres indentdont la forme ne peut étre assimilée a
un cbne, la sphére en est un exemple. Dans cettke,éhous utiliserons les principales
indenteurs déférents : la sphere (brinell), le ¢8oekwell) et I'indenteur de type Berkovich

et Vickers.

|.4.6. DURETE BARCOL

La dureté Barcol est une méthode de mesure derédéddes matériaux. Elle est basée sur la
pénétration dans un échantillon d’'un pénétrategoiaate sur lequel est exercé un effort
constant par I'intermédiaire d’'un ressort. La déirest fonction de cet enfoncement.

Cette méthode est utilisée pour caractériser lagrmmax plastiques rigides et les plastiques

renforcés de fibres.

L'utilisation de I'échelle de Barcoll est normadisgar le Comité européen de normalisation
(CEN) :

*EN 59 Matiéres plastiques renforcées au verréldeext
- Mesure de la dureté au durometre barcol et I'ASiAtdrnational :

*ASTM D2583
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- 13a Standard Test Method for Indentation Hardnésdigyd Plastics by Means of a Barc
Impressor [24].

I.5. MESURE DE DURETE

Il existe difféerents essais de dureté correspondatifférentes géométries d’indenteurs.

plus connus sont les essais Vickers, Brinell, Ratkw..

v

Les différents types de mesures de dureté ont é&télappés indépendamment les uns
autreset doivent étre considérés comme correspondans &atactéristiques sans lien et
elles. Toute fois pour éviter toute comparaisoitii# entre les valeurs de dureté, cert:
essais sont plus recommandés que d’autres. Cipansgxemple, I'essai Rkwell pour les

matériaux trés durs (Carbure, Acier trempé,

Fig. 1.8. Essai de dureté par indenteur a pointe pyrarr [25]

Cette notion de dureté semble trés simple a appd&nepuisqu’elle fait appel au se
élémentaire du toucher. En effet, pour évaluerdeetd d’'un matériau, chacun d’entre n
aura le réflexe d’exercer une pression pour saatirésistance. Cependant, si la mesur
dureté est facile, sa valeur n'a de sens que gi pi@cise les condons et dispositifs d
mesure. Concernant les alliages métalliques, l@téluse rapporte essentiellement a I
propriétés plastiques. En effet, elle est d'autdos importante que la limite d’écoulem
plastique du matériau est grand [26]. e. Laté au sens de Brinell semble donc convenir
revanche, lors d’essais de dureté sur des matéhiguer élastiques comme les élastomere
n'existe pas d’empreinte rémanente. Selon la dé&mclassique de la dureté, les caoutchc

seraient infinimenplus durs que les méta
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En raison de sa facilité de mise en ceuvre et dea@tctere non destructif, 'essai de dureté
est depuis longtemps utilisé pour caractériseaners propriétés mécaniques des matériaux
comme I'élasticité, la plasticité, la viscositd’endommagement.

La technigue conventionnelle d’'indentation repasel@ mesure de la résistance opposée a la
pénétration d’'un indenteur en diamant. Le duromgéeére 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 diagat@lBempreinte soit par le diametre de
celle-ci (dureté Brinell).

Généralement le durométre comprend le porte indente systeme d’avance ainsi que la
régulation électronique et le systéme optique.dtesges sont appliquées grace a un systéme
de leviers et de poids fixes. La plage de mesurénesée et discrete. Le systeme comprend
un moteur électrique intégré qui assure le posigoment du I'indenteur puis I'application de
la force. L'optique est ensuite basculée afin dagber I'empreinte résiduelle sur le verre
dépoli. L'optique se compose du dispositif de prtfgm et de I'éclairage, I'empreinte est
projetée sur le verre dépoli. En tenant compteadehbrge appliquée et du grossissement, le

systeme est capable d’évaluer la taille de I'enmpeeet donc de déterminer la dureté.

Dans les cas (matériaux fragiles), on est contidurtiliser des indenteurs pointus (Vickers,

Knoop, Berkovich) , pour pouvoir obtenir facilenhedes empreintes et se limiter, & des
petites charges (micro dureté ou nano dureté€) poiter la présence de fissures. On utilise
généralement des essais de rebondissement ou éegtém pour caractériser la dureté des
meétaux, des matieres plastiques et des élastom@ess.essais ont l'avantage d'étre plus

simples a réaliser et de donner des résultatsdaptibles.

1.5.1. MESURE DE DURETE PAR REBONDISSEMENT

Cet essai est principalement utilisé pour testaefuleté des élastomeres. Pour cela on laisse
chuter bien verticalement et d'une hauteur fixee petite masse d'acier terminée par un
diamant arrondi. La masse est guidée dans sa plaonten tube lisse. La dureté est évaluée

ensuite d'apres la hauteur du rebond.

Cet essai mesure I'énergie de déformation élasidpserbée par les matériaux. Pour bien
comprendre cela il faut observer les courbes dridrad'un élastomére avec cycle de charge
et de décharge dans le domaine élastique. On remadanc que dans le cas des élastoméres,

10
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la charge et la décharge élastique n'empruntpas le méme chemin comme cela peut

étre le cas avec un matériau cristallin.

Dans un plan « contrainte - déformation », la si&faous la courbe a la dimension d'une
énergie. L'aire sous la courbe de traction élastigarrespond donc a I'énergie élastique
absorbée par le matériau. L'aire sous la courbdédbarge correspond a I'énergie restituée
par le matériau. La différence des deux surfacesespond a I'énergie mécanique déegradée
par le matériau. Un matériau « caoutchouteux »en€ donc pas toute I'énergie absorbée,
c'est d'ailleurs pour cela qu'il est si souverisdtipour amortir les vibrations.

Plus I'élastomére sera dur, plus il se comporterance un matériau ordinaire de type

cristallin. Plus I'élastomere sera mou, plus ileebsra d'énergie élastique.

On remarque donc ici la différence de significatides mots « dur » et « mou » entre

polymeres et cristallins.

Il existe aussi une variante de cet essai pouallegies métalliques. Le mode opératoire reste
identiqgue mais l'interprétation est différente.stgit dans ce cas de mesurer I'énergie de
déformation plastiqgue absorbée par le matériale 8hoc est parfaitement élastique (pas de
déformation plastique, piece a tester trés dure),

La pointe rebondit théoriquement jusqu'a sa hautedécher (en négligeant les frottements) ;
on peut relier la différence de hauteur h a I'éieecmétiqueAEc absorbée lors du choc :

AE.=m-g-h (1.2)

Ou m est la masse lachée et g est l'accélératiota dgavité. Dans le cas d'un objet
extrémement mou, la pointe s'enfonce et ne rebqualit Les appareils sont en principe
étalonnés pour obtenir une dureté de 100 pour i@n tiempé a 0,9 % de carbone et d'environ

35 pour les aciers doux.

Notons cependant que les résultats d'un essaitw#fesu moyen d'un durometre Shore
dépendent beaucoup de I'état de surface de la f@etde. L'appareil, si possible équipé de
larges poignées pour une pression d'applicatiorstaate, doit étre tenu de maniere bien
verticale pour éviter d'avoir des frottements quidseraient la mesure. Enfin, pour garantir
des mesures reproductibles, la masse de la pigssarer doit étre beaucoup plus importante
gue la masse du pénétrateur, son unité est le dafl/m
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1.5.2. MESURES DE DURETE PAR PENETRATION
Il s'agit des essais les plus couramment pratiqguésprincipe est toujours identique : un
pénétrateur indéformable laisse une empreinte danmpatériau a tester. On mesure les

dimensions de I'empreinte et on en déduit la dygatg

Dans une premiere approche, on peut relier de meangsez simple la limite d'élasticité Re
avec la surface de I'empreinte : plus I'objet p@méts'enfonce, plus la surface S de pression
s'agrandit, donc la force F étant constante, @usohtrainte diminue. Lorsque la contrainte
n'est plus suffisante pour déformer plastiguemesblide a tester, |'objet pénétrant s'arréte, et

on adonc :

R, =- (1.3)

Les valeurs de dureté obtenues grace aux diffépentscoles et dispositifs d'essais indiqués
ci-dessous sont cette limite d'élasticité Re messrésultats ne sont pas identiques car ces
calculs simplifiés prennent en compte la surfacdadgrojection de I'empreinte (comme un
disque ou un carré) au lieu de prendre en comptealie surface de I'empreinte (comme la
surface de la calotte sphérique ou des facettésrdpreinte pyramidale). Un essai Brinell et
un essai Vickers sur la méme éprouvette ne dorpanta méme valeur en résultat, mais en
ramenant par le calcul la valeur de la force aréaevsurface de I'empreinte (respectivement
une calotte sphérique ou une pyramide), on tomhe s deux cas sur la méme valeur qui

est la valeur « de pression » du matériau solide.
Elles ne prennent pas en compte I'écrouissagestidiféérent pour chaque type d'essai.
Il existe une grande variété d'essais de duretsiges :

« Dureté Vickers (HV), qui a I'échelle la plus large

« Dureté Brinell (HB) ;

« Dureté Knoop (HK), pour des mesures de petite sarfa

« Dureté Janka, pour le bois ;

. Dureté Rockwell (HR), principalement aux Etats-Utiismérique ;

- Dureté Shore, surtout pour les polymeres ;

- Dureté Barcol, surtout pour les matériaux compesite

12
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« Dureté Vicat, pour mesurer le temps de prise decmaaix de construction (platre,

ciment, ...).
- Variante : Essai de dureté Meyer :

Le pénétrateur est identique au pénétrateur derktél Brinell. D'une maniére plus générale,

on utilise le méme duromeétre que celui utilisé dawdureté Brinell.
La mesure est effectuée avec les mémes principelglureté Brinell.

1.5.3. MESURE DE DURETE PAR RAYAGE (DURETE DE MOHS)

La mesure de la dureté selon I'échelle de Mohsrakge la capacité d'un matériau a rayer un
matériau de référence ou a étre rayé par un matdeiaéférence. La mesure est basée sur une
échelle de 0 a 10, cette derniere valeur correspurall diamant qui ne peut étre rayé que par

un autre diamant.

1.6. MODALITE D’ESTIMATION DE LA DURETE

La dureté, telle qu'elle est appliquée a la plupag matériaux, en particulier les métaux,
constitue un essai mécanique couramment employe etirévélateur, utilisé sous différentes
formes depuis plus de 250 ans. Sa valeur et soortamre en qualité de propriété d'un
matériau ne peut certainement pas étre sous-estiteéanformations d'un essai de dureté
peuvent compléter et souvent étre utilisées enooastipn avec d'autres techniques de
vérification matérielle comme la traction ou la quession pour fournir une information de
performance essentielle. Actuellement, la duestémesurée grace a I'empreinte que laisse

un pénétrateur dans un matériau sous une forceddonn

Il existe différents essais selon la forme du p@téar et la nature de la mesure de I'empreinte

(surface ou profondeur).

1.6.1. LOBJECTIF ET PRINCIPE DE DURETE

La dureté est la mesure de la résistance d’'unriaat@ la pénétration. Cette derniere est
fonction de plusieurs facteurs dont les principaant : la déformation élastique et plastique,
le frottement pénétrateur-surface indentée, la @&oen de pénétrateur, ses propriétés

mécaniques et la charge qui y est impliquée.
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1.6.2. EPROUVETTES

La surface de I'éprouvette doit étre propre, plahdisse soigneusement préparée. Plus des
dimensions du pénétrateur sont petites, plus ldgda surface doit étre lisse. Une application
du polissage en mode automatique est parfois dabirgalLa préparation de I'éprouvette doit
étre faite sans provoquer des altérations des iptéprdu matériau dues, par exemple, au

chauffage ou a, I'écrouissage.

L'épaisseur de I'éprouvette doit étre suffisanteipqu’aucune trace d’'une déformation ne
soit visible sur la surface opposée a celle depliagtion de la charge. D’aprés une regle
générale, I'épaisseur minimale est au moins dixs feupérieure a la profondeur de

'empreinte.

1.6.3. DUROMETRE

Le durometre est un petit outil qui permet de messda dureté d'une surface. Bien
évidemment, les duretés varient considérablemdoh de matériau que l'on teste (métal,
tissu, polyuréthane d'une roue de roller) [29]sCfmurquoi il existe différentes échelles de
mesure. Le duromeétre montre la dureté en RockweaRdgkwell C, Vickers HV, Brinell HB,
Shore, H, Leeb H ou en une unité de dureté DIN ISO [30]. Ce peiitiloest
particulierement apprécié dans le domaine de ldymtion, le contrdle de qualité et le service
technique grace a sa mobilité. Il est possiblefataier la vérification avec un minimum

d'effort et la plus haute précision.

Le principe de la mesure de la dureté des matératxoujours le méme, mais il existe une
distinction entre le procédé statique et le procdgéamique de la mesure de la dureté
(explication des deux procédés pour effectuer laureede la duret€). Avec le durométre pour
les matériaux métalliques il est possible de \érifi'une fagcon rapide et précise la dureté
superficielle de l'acier, du fer fondu, des outds acier, de l'acier noble, de [l'alliage

d'aluminium, du cuivre et du bronze (Fig.1.9).
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Fig.l.9.Les durometres numériques et analogi [31].

[.6.4. EXECUTION DE L'ESSAI
On emploi pour I'exécution de I'essai un disposdifi est suffisamment rigide et stak
L’essai doit étre faisans choc et sans vibrations, autrement les résstiat erroné

L'éprouvette doit étre installée sur un supporidegdu dispositif pendant I'action de
charge [32]. Les essais les plus courants se famp@nétration, les essais les plus class

sont les essais Brinell, Vickers, Rockwell et Betikb.
C’est pour on fait I'estimation de dureté il fauib savoir et dirigé bien les étapes suive :
- Mesure de la surface

- La dureté est donnée en méga pascal (MPa) puiege'si le rappo d'une force en
Newton

(N) sur une surface calculée en millimetres camés).

1.6.5. CALCUL DE DES DIFFERENTES DURETES
1.6.5.1.DURETE BRINELL
L'essai Brinell utilise comme poingon une billeaaier trempé ou en carbure de tungstén

10 mm de diamee (D). La pression est maintenue pendant 15 asg&los le méta

L’aire superficielle de la calotte sphérique Sdéks par la pénétration de 'indenteur bille
onction du diametre initiale de la bille D et damtietre de I'empreinte résiduelleLa surface

est calculée par la relation suive :

S = mDfetf = > (D — VD? — d?)

(1.4)
soit encore :S = TIZ—D(D —+VD? —d?)
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Le nombre de dureté se déduit par application delddion :
H=~ (.5)

Donc :

P 2P
Hy=5= nD(D—VD?—d2) (16)

On applique une charge (F) de 500 ou 3000 kgf.m@sure le diamétre (d) de I'empreinte en

millimeétres. Donc :
2F

e = aD(D—VD?*~d?) (7

Les formules permettant d'obtenir une valeur gghlle de Brinell sont les suivantes
Hg = Dureté Brinell.

F = Force appliquée [N]

D = Diametre de la bille. [Mm]

d = Diametre de I'empreinte laissée par la biNem|

Le diamétre de la bille est de 10 mm dans le caérgé Pour les matériaux trés durs, on peut

utiliser des billes d'un diametre inférieur.
On doit I'essai Brinell & I'ingénieur métallurgistgédois Johan Brinell (1849 - 1925).
Il s'applique aux métaux "peu durs".

rrrrr

[.6.5.2. DURETE VICKERS
La dureté Vickers a été congcue dans les annéesd®32@s ingénieurs de la société Vickers

en Angleterre.

Elle est caractérisée par I'empreinte faite pairdenteur sous une charge donnée durant 15
secondes. L'indenteur est formé d'une pyramide iamaht a base carrée dont les faces

opposeées font un angle de 136°.

La charge appliquée est comprise entre 1 et 120Llegt6té de I'empreinte est de I'ordre de

0,5 mm, la mesure s'effectuant a I'aide d'un maops.
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La relation entre les angles mesurés entre les stsnehentre les faces est la suivante :

AM _tg74 _
BM _ tg68 V2 (1-8)

Apres la pénétration de l'indenteur a la surfaaendhatériau, 'empreinte résiduelle est de
forme carrée (Fig.l.10). Le nombre de dureté eituta par le rapport de la charge a la

surface réelle de contact.

Fig. 1.10Schéma de I'indenteur Vickef33]

L’aire réelle du contact de la pyramide avec leénat (S) représente quatre fois l'aire du
triangle représentée grisé sur la Fig.1.10 AinsgsSégal a :

V2 V2 )

4sin 68  2sin 68

9.

L’étude de l'indentation Vickers est le rapport renia diagonale et la profondeur de
'empreinte ou de pénétration H (distance MV suFi@.1.10). D’un point de vue théorique,

cette valeur s'obtient de la maniére suivante :

18544-P
Hy = P

(1.10)

1.6.5.3. DURETE ROCKWELL
Essai Rockwell : mesure de la dureté d'un métahd&nfoncement d'une bille d'acier, appelé
dureté Rockwell B (HRB) ou d'un cone de diamani2@°, dureté Rockwell C (HRC).

La norme de dureté Rockwell date de 1932.

L'essai consiste a appliquer une précharge deNL60r le pénétrateur qui s'enfonce d'une

profondeur e0.
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. On applique une force supplémentaire F, penda@n8s, le cone s'enfonce d'une profondeur
el.

. On supprime la force F, le cdne reste enfonagedwofondeur e2.

. La profondeur rémanente (e2 - e0) permet le taeda dureté selon la formule (En pose
e=nh):

. Rockwell type C :
rEl= (100— (h3 — hy)) * 500 )1
(Les indices Rockwell peuvent se lire directememtus) cadran gradué).

Le pénétrateur est ici un cone en diamant d’ahglé® au sommet et d'extrémité sphérique
(@ 0,2 mm). La profondeur de I'empreinte résultastedéterminée comme étant la différence

entre les positions atteintes en pré charge etiagpkharge. La charge F est de 1400 N (150
kgf).

. Rockwell type B
La formule de calcul est :
Hgrg = 500(130— (& — &) (1.12)
Le pénétrateur est une bille d'acier de 1,59 mmia®étre.
La charge F est de 900 N (100 kgf).
.Dureté Rockwell superficielle :

Ces échelles sont utilisées pour des produits miéees et pour la mesure de dureté de

revétements.

1.6.5.4. DURETE KNOOP

L'essai de Knoop permet la mesure de dureté deérimat fragilescomme le verre et la
céramique. Le pénétrateur en diamant est de foyrapdale a base rectangulaire avec un
angle de 172°30' entre deux faces opposées etp®0°les deux autres faces. Les charges

appliguées sont inférieures a 1 kgf.
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L’empreinte laissée aprées la pénétration est daddosange allongée. Le nombre de dureté

est calculé par le rapport de la charge a la saiffagjetée du contact.

Ainsi, la surface Sp peut s’exprimer uniquement fenction de la grande diagonale

d’empreinte L par la relation :

sp = 0.07028.12 (1.13)
L’expression de la dureté Knoop :
14229P
== (1.14)

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

'empreinte laissée apres la pénétration pour ablemombre de dureté.
La norme de micro-dureté Knoop a été adoptée ef.196

1.6.5.5. DURETE DE BERKOVICH

Pénétration d' indenteur de forme "pyramidal” &draque, Voir la Fig. 1.11 suivant :

Fig. 1.10. Empreintes Berkovich pyramidales a base trianigu]a5].

L’angle mesuré entre une arete et la face oppastédee63.3°.Le nombre de dureté s’obtient

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

P

= (1.15)

1.6.5.6. COMPARAISON

Le Tableau suivant regroupe la comparaison eegr@iiincipaux essais de dureté :
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Chapitre |

Tableau. I.1.Comparaison entre les déffirents éssais de dus@ie [

Type d’indentation Vickers Brinell Knoop Berkovitch Rockwell C
Matériau Diamant Tungsténe Diamant Diamant Diamant
) Pyramide a
Pyramide a
) basse
Pyramide a basse . R
) _ B ) triangle Cobne
Géomeétrie de I'indenteur| basse carrée Bille de diametre D| losange
d’angle d'angle120°
d’angle d’anglel72.
entre
30° et 130°
face63.3°
L :longueur e:
d: . de la plus | d :profondeu| déplacement
. o . d : diagonale de
Parametre Géomeétrie | diagonale de _ grande r de du cone lors
. _ 'empreinte . _
mesure 'empreinte diagonale dg I'empreinte de
'empreinte l'indentation
H
HV B - HK H HRC
Nombre de dureté _18544-P1 _ _14229-P 1 P =100 —e
¢ aD(D — VD? — L2 (4,95 - d)?
P en kg P en kg P en kg P en mN
d enum D en mm L en mm
D en mm
Unités Hv en H e ki Hy en Hen €=0.002mm
kg/mnt B €NKY kg/mnt GP/mnft
Mécrodureté Mécroduret
Echelle de charge . macrodureté é nanodureté| Macrodureté
macrodureté .
macrodureté

L"étude présentée dans le présent chapitre sitndans ce contexte général en contribuant
surtout a I'estimation de dureté et au module dangoavec une haute précision, qui tient en
compte le passage graduel de I'échelle microméirigula nanométrique. Elle porte sur
'amélioration de la compréhension de I'essai déinthation instrumenté. Les idées et les

résultats présentés dans ce travail sont consttaits le cadre de la mécanique des milieux

continus.
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L7LE PASSAGE DE LA DURETE CONVENTIONNELLE A LA
NANOINDENTATION INSTRUMENTEE

[.7.1. TYPES D'INDENTEURS
Les appareils d'indentation instrumentée sont, ¢&finition, des instruments qui sont
capables de donner I'évolution de la profondeupéleetration d'une pointe en diamant dans
un échantillon en fonction de la charge appliquée.
Le terme d'indentation instrumentée implique uregistrement continu du déplacement du
diamant, profondeur de pénétration, et de la chappiquée. De tels instruments peuvent
étre regroupé en deux catégories: les machinedeshau la charge est imposée par le
dispositif et le déplacement mesuré et les machdoess' ou le déplacement de l'indenteur est
impose.
Pour les machines 'molles' la partie indenteur ispasitif de mise en charge doit étre
suspendue sans frottement. Souvent, la pointeamnadit est montée sur un pendule articulé
par un pivot composé de lames élastiques croit@gsrofondeur d'indentation est mesurée a
l'aide d'un transducteur de déplacement qui estrgament un capteur capacitif mais peut
aussi étre mesurée par un dispositif de fibregjops.
Pour les machines 'dures' la profondeur d'indemtagst contrdlée par exemple au moyen d'un
mécanisme piézo-électrique. Les capteurs de foecegmt étre soit une cellule de charge
avec une échelle de quelgues mN a 2 N, soit urér@lealance pour des échelles inférieures
a 0,3 N ou un ressort linéaire dont I'extensiomesgurée par interférométrie.
Actuellement, beaucoup de systemes d’indentatistrimentée peuvent étre généralisés en
termes d'illustration schématique montrée sur tdIFL.
Parmi les systémes commercialisés, dans ceux giédopar nano instrument (MTS-
systeme), HYSITRON (MN), Ltd (UK). CSIRO (Australiet MCRC (Suisse) [29]., la charge
est souvent appliquée en utilisant la mise en m@lectromagnétique ou électrostatique [30],
avec un capteur capacitive utilisé pour mesurpéleétration.
Dans les instruments (MTS) (HYSITRON), (CSIRO) aigse dans (MCRC), l'axe de
'indenteur est vertical comme illustré sur la Fi).
Par contre l'axe est horizontal. En outre, sur $gstemes (MTS, CSIRO et MCRO),
I'application de la charge et la mesure de la pétiéh se fait avec des moyens sépareés alors
gue dans le systeme (HYSITRON), on utilise le m&aggeur pour I'application de la charge

et la mesure de la pénétration de l'indenteur.
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|.7.2. DESCRIPTION DU DISPOSITIF D'INDENTATION
L’appareil utilisé est un systeme statique qui fammme avec un mécanisme de chargement
horizontal (Fig.1.12). Il se caractérise par unege de charge qui varie entre 0 et 500 mN

avec une résolution de déplacement et de chargeatdgement de 0.1 nm et de 0.1 mN.

Cet appareil offre de nombreuses possibilités diesssano meécaniques et tribologiques a

température ambiante et a températures élevéepiem).

L’échantillon est bien protégé contre : la dérilrermique importante, le flux d’air ambiant et
des perturbations acoustiques [34]. Il est équipg Hanc anti vibrations. Les essais de nano
indentation sont réalisés avec un indenteur Bedkoavec un demi angle au sommei (
=65,27°) et un angle effectif de cone (a =70,3°).

Les échantillons sont collés sur une pastille cyloue (fig. 11.2) puis montés sur l'appareil
d'indentation. Avant de procéder a la programmaties essais, suivant les parametres
choisis, nous avons procédé au réglage du pointaigact initial de lindenteur sur

I'échantillon.

Ce point est utilisé comme origine (référence) $aquelle on se base durant la
programmation pour déterminer les coordonnées dgweintes réalisées sur |'échantillon

afin de guider le déplacement tri directionnel a¢able.

Meigur de déplucement
de la tibic

Zong Indemewrdchumillon,

Fig.l.12.Appareil Nano test MML Ltd35]
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Swysiéme de récloape | Poric échantillon
de ln tcmpérniure

Amortisseur de
vibrotions

Pore indenteur i axe
horironial

Fig. 1.13. Emplacement de I'ensemble, Indenteur/Echant{iB&}

Les appareils de contréle instrumenté sont desuim&nts de précision élevée utilisés pour la

détermination des propriétés mécaniques des coutiness, des enduits et des substrats.

Le bout de I'indenteur est conduit dans la surfded échantillon en appliquant une charge
progressive. Quand la charge atteint la valeur mabda aprés un certain temps de maintien a
cette charge, la charge est réduite jusqu’au dgeh@snt complet ou partiel. Grace a un
capteur différentiel, une courbe force-pénétrapient étre tracée le long des deux cycles de

chargement et de déchargement.

Les appareils de contrble instrumenté (MCRC) s@® $euls instruments disponibles
actuellement dans le commerce qui emploient urtentgae de mise en référence extérieure

dynamique. En mettant en référence la mesure diormleur a partir de la surface de

I’échantillon.

Le matériau le plus frequemment utilisé pour ledeiteurs est le diamant a cause de ces
bonnes propriétés mécaniques. Pour les petitesresede la dureté et du module élastique
'indenteur pyramidal Berkovich est mieux appropgige celui du Vickers ou Knoop puisque
la forme pyramidale a trois faces est plus facilesiaer et rectifier que celle a quatre faces.
y a souvent de confusion entre les deux types eéritelr Berkovich (Berkovich standard,
Berkovich modifié). Le Berkovich standard a le mémapport entre la surface réelle de
contact et la profondeur de pénétration de l'indentque celui de I'indenteur Vickers par
contre I'indenteur Berkovich modifié possede le mreérapport de la surface projetée a la

profondeur d'indentation que celui de I'indentelickérs.
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1.7.3. NANOINDENTATION INSTRUMENTEE

Ce type d’essais est nommé essai de nanoindentatida profondeur de I'empreinte peut se
limiter & quelques dizaines de nanomeétres. Le pateét utilisé est généralement de type
Berkovich, diamant pyramidal a base triangulair@.dureté H est mesurée par le rapport a la
charge maximale appliquée Pmax. La mesure en ngodénu de l'aire A de contact
pénétrateur- échantillon permettra également deireeta dureté et le module de rigidité de
la surface indentée. L'instrumentation asserviangerde tracage de la courbe P=P(h). La
pente dP/dh du retour élastique de l'indenteurpesportionnelle au module de Young du

matériau testé, qui peut étre calculé moyennaitaionnage de rigidité de I'appareil.

—Bobine

Lﬁa;_—- -Aimant  , Force P

Suspension P -
i —

max

—WAA]
Capteur

capacitif

Indenteur

IEchantiIIunI

| Table motorisée

S=dP/dh

. e | = e * - .
PR S S S e Empreinte de

Fig. 1.14. Schéma de principe d’un nanoindenteur et d’'unelmde nanoindentatif86]

Les essais d'indentation classiques sont parfaiteataptés a une mesure macroscopique de
la dureté. Ills nécessitent de mesurer optiguemtmpteinte rémanente laissée par

I'indenteur.

Cependant, une empreinte de quelgues microns gieulaest plus difficile a mesurer de fagon
optique. De plus, il devient nécessaire de mesilaedureté non pas post test, mais
directement lors de I'essai lui-méme, afin de déiteer les propriétés du matériau sous charge
[15].
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En effet, si on indente un caoutchouc qui est ss@pmés mou, lI'empreinte apres test
disparait. Par définition, la dureté du caoutchseiait donc infinie, ce qui n'a pas de sens
physique. C'est pour ces deux raisons que de rlesvahchines ont été créées il y a 40 ans.
Avec ces appareils, la force verticale appliquéd'suenteur son déplacement sont mesurées
en continu lors de l'essai. Le déplacement estitensitilisé pour calculer la surface de
'empreinte sous charge. Cette technique est nomimdentation instrumentée. Les
résolutions des capteurs de force et de déplacegtant de l'ordre du micrometre, du
nanometre, voire du picométre, il est donc posgielenesurer la dureté du matériau testé a
ces échelles. On parlera alors de microindentatisinumentée ou de nano-indentation. Dans
la suite de ce manuscrit, nous étudierons le cda dano-indentation. Cette technique s'est
développée dans les années 70 - 80 [16- 21].

[.7.4.CARACTERISATION MECANIQUE DES MATERIAUX MASSI FS PAR
NANOINDENTATION

L'essai d'indentation consiste, comme dans le eda thesure de dureté, a faire pénétrer une
pointe supposée indéformable et de géométrie codans un matériau pour en déduire des
propriétés mécaniques. L'évolution de la force igmge sur la pointe d'indentation et son

enfoncement dans le matériau sont mesurés en aontin

Dans le cas de l'essai de dureté, les forces vagine quelques dizaines et centaines de

newtons, ce qui limite cet essai a la caractédratiécanique des matériaux massifs.

Face a la nécessité de caractériser des zonessémsakt a |'utilisation croissante de films
minces, I'analyse des propriétés mécaniques ardésndeurs d'enfoncement faibles devient
de plus en plus indispensable. La solution exiséedy aux progrés réalisés ces dernieres
années dans le domaine de l'indentation instrureeftélle-ci permet d'appliquer des forces
de l'ordre de la dizaine de micronewtons a quelgquesgaines de millinewtons pour des
profondeurs comprises entre quelques dizaines wlenmatres et quelques micrometres. Dans

ce cas, le terme de nanoindentation est communémgsibyé [14].

Cette technique a été utilisée en premier lieu pauactériser les matériaux massifs. Ensuite,

elle a été étendue aux films minces.

La nanoindentation offre une large gamme d'appdinatpour la caractérisation mécanique
des matériaux : dureté, module de Young, transfoomale phase, fluage, adhésion etc. La

dureté et le module de Young sont les propriéteplies étudiees [14-15].
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[.7.5. MESURES OBTENUES PAR NANOINDENTATION
Sur la Fig.l.15, nous présentons un exemple schéneatdu dispositif expérimental de

nanoindentation.

Ce schéma est utilisé car il correspond a celui dispositifs expérimentaux que nous
utilisons. Son principe est simple. L'échantillon caractériser est fixé sur un porte-

échantillons, soit avec une colle, soit par bridage

a————————————Systemeae dapplication de |a force

Ressorts de maintien

Mesure du deéplacement
avec capteur capacitif

Indenteur

Echantillon

A—FParte-échantillons

A4—Hati

Fig. 1.15. Représentation schématique du dispositif expériahele nano-indentation

L'indenteur servant a la caractérisation mécanggiidixé sur une colonne. L'indenteur utilisé
est, dans la majorité des cas, en diamant, maisreBamatériaux tels que le saphir peuvent
étre utilisés. Il est en général pyramidal. Le pltiisé est la pointe Berkovich (une pointe
pyramidale a base triangulaire. C'est l'indenteuplus utilisé sur les machines de nano-

indentation.

La force P nécessaire pour indenter le matériau aggiliguée sur lindenteur par
I'intermédiaire d'une bobine magnétique, permettigntonnaitre la valeur de la force par la
mesure du courant circulant dans la bobine. Lead&phent hm de l'indenteur est mesuré

avec un capteur capacitif.

Nous obtenons ainsi les données brutes en foree ééplacement. Pour obtenir la valeur de
la pénétration h, il est nécessaire d'identifiggdent de contact, que nous appelons hin. Apres
essai, hous pouvons tracer une courbe force-pépétrau courbe d'indentation, dont un

exemple est présenté sur la Fig.l.16.
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10 ot o o ________

Courbe expérimentale
8 = = Tangente a la courbe de decharge

Force P (mN)

0 r 1 " s L
0 100 ."lr hr'200 300

Pénétration h (nm)

Fig. 1.16. Courbe force-pénétration obtenue par un essaade-indentation. La partie (AB)
correspond a la charge et la partie (BC) correspolaccourbe de décharge

Cette courbe possede deux parties distinctesrelaipre partie (AB) est la courbe de charge
correspondant a la pénétration de lindenteur. darte de charge peut étre représentée

mathématiquement par I'équation suivante [10] :

P =Kh, (1.16)
Avec h la pénétration et n I'exposant de la lospance qui décrit la courbe de charge. Celle-
ci se termine au point (B), ou l'indenteur attesatcharge maximale Pt a la pénétration ht

représentant I'enfoncement maximum de la pointe.

La deuxieme partie (BC) représente la courbe dénaige. Elle correspond au retrait de

l'indenteur.

Au point (C), hreprésente la profondeur résiduelle de lI'indensd@&chantillon. En tracant la
tangente a la courbe de décharge au point de chaegemum Pt, et en considérant
l'intersection de cette tangente avec l'axe desisgges, nous pouvons obtenir I'enfoncement
plastique (0. A partir de la tangente a la courbe de décharges pouvons aussi déterminer
la raideur de contact S entre l'indenteur et I'8tihan.

Ce calcul est possible car le contact entre litelenet I'échantillon est considéré comme
purement élastique lors de la décharge. La raideucontact permet de calculer le module
d'élasticité du matériau indenté. Par conséquemaréir de la courbe d'indentation, il est
possible de déterminer les propriétés élastiquepladtiques du matériau testé. Nous
présentons ces propriétés dans le paragraphe suivan
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I.7.6. MESURE EN CONTINUE DE LA RIGIDITE DE CONTACT (MCRC)

C’est un appareil d’'indentation instrumentée dwetiffCRC. Le dispositif est un instrument
trés précis, utilisé pour la détermination des pai@s mécaniques des couches minces et des
revétements. Des propriétés comme la dureté ebtulm élastique peuvent étre déterminées
pour la plupart des matériaux doux, durs, ducttefsagiles.

Les appareils d’indentation MCRC sont les seulsrumsents commercialisés qui emploient
une technique de mise en référence extérieure. Ettamh en référence la mesure de
profondeur a partir de la surface de I'échantilld@et appareil d’indentation permet
d’effectuer des indentations a multi cycles progifeset constants. Des essais de rayage
peuvent étre aussi effectués avec cet instrumergstl constitué essentiellement de trois

parties (Fig. 1.17), schématisées sur la (Fig.)1.18

Fig.l.17.Appareil d'indentation MCR(31]
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Fig. 1.18. Schéma descriptif du MCR[32]

Partiel (partie indentation) : C’est le dispositif d'indation. Elle est constituée d’'une table
porte - échantillon (4), un porte - indenteur (Blié a un systéme d’amplification et de
transformation du signal (1). Il est muni d’'un @aptacoustique (2). Fig. 1.17 représente un
agrandissement de la partie Indenteur-Echantillon.

Indenteur
Echantillon

Porte échantillon

Fig. 1.19. Montage expérimental des essais effectués surMGH]

Partie Il (partie optique) : Elle comprend le dispid qui permet I'agrandissement et la
visualisation de I'empreinte (6) grace a plusieniogectifs avec différents grossissements et

un écran.

Partie Il (partie informatique) : Elle est congée de deux écrans, d’'un clavier, d’'une souris

ainsi que d’'une unité centrale (7). L'ordinateur msini de plusieurs logiciels permettant de
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programmer la matrice de mesures (parametres d@ngt de traiter les résultats obtenus lors

des essais d’indentation et du rayage (Fig.1.19).

[.7.6.1. TECHNIQUE DE REFERENCEMENT DE LA SURFACE

Le principe de mesure est le suivant: une point@@sitionnée a la verticale de I'’échantillon
et pénetre de facon controlée dans la matiere phgapnt une charge croissante jusqu’a
'obtention d’'une force maximale prédéfinie. La e est alors progressivement réduite

jusqu’a obtenir une relaxation partielle ou totlematériau.

Les instruments d’indentation de MCRC sont les seyktemes sur le marché utilisant la
technique de référencement de la surface. En dantrén temps réel la position relative de la
référence par rapport a la profondeur de pénétratéol’'indenteur, la technique conduit a des

avantages essentiels :

- Une grande précision sur les mesures de profendeu

- La réalisation de la mesure dans un temps court

- La dérive thermique et compliance des batis remdigligeables

- La protection de la surface étudiée contre lesamtts d’air et les perturbations acoustiques

La protection de la pointe contre les chocs mécasqg

[.8. CONCLUSION

Ce chapitre a présenté les différentes méthodadetitation utilisées pour mesurer la dureté
des matériaux, des essais classiques (Brinell, ReltkVickers, etc.) a la nanoindentation

instrumentée. Cette derniere permet une analyse piécise des propriétés mécaniques a
I'échelle nanométrique grace a l'enregistrementtioande la charge et de la profondeur de
pénétration. L’essor de ces techniques ouvre deatles perspectives pour la caractérisation

des matériaux, notamment les couches minces Bintssnanométriques.
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Chapitre 1l Réponses mécangue

[I.1. INTRODUCTION

Le deuxieme chapitre constitue la piena@tresse des présentes investigations
scientifique dans la mesure ou il consiste aux neements et a l'analyse des
différentes théories ayant traitées les réponsesamigues en indentation. De
nombreux célebres auteurs ont mené des étudesnsygiges et meéthodologiques sur
les réponses mécaniques par indentation en modéfdanation en affaissement soit

le sink-in. Et qui se présente comme suit:

Les travaux de S.-V. Hainsworth, H.-W. ChandlerFTPage [6] en 1996.
Les travaux de K. Zeng et D. Rowcliffe [8] en 1996.

Les travaux de Y.-T. Cheng et C.-M. Cheng [9] ef8L9

Les travaux de Y. Sun, Y. Zheng, T. Bell et J. &rfili0] en 1999.

Les travaux de Malzbender, G. de With, J. den Teoiitl] en 2000

YV V V V V

II.2. PERCEPTION DES REPONSES MECANIQUES

Les données obtenues a partir des essais d'indenfauvent fournir des informations
importantes sur les propriétés mécaniques prockel durface et le comportement a la
déformation des solides [1]. Correctement exécatéaterprétée, la technique peut fournir
des informations sur la dureté, le module d'élaétida limite d'élasticité en compression
(métaux), la ténacité a la rupture (céramiquedp®tcontraintes résiduelles. La simplicité
apparente de la procédure d'essai, cependant, td&marent les difficultés d'interprétation

des données pour donner des informations quamétasur des propriétés spécifiques.

Bien que de nombreuses personnes aient une apfmédiguitive du concept de dureté, il
s'agit en fait d'un terme mal défini. La duretég®téralement comprise comme désignant la
résistance a la déformation locale mesurée en ribrga pénétrateur d'une géomeétrie
spécifiqgue dans une surface libre sous une chatfijeiel Cependant, la dureté n'est pas une
propriété fondamentale mais une combinaison coreplde propriétés telles que la
déformation élastique, la limite d'élasticité, l@assage de ductilité, etc. La dureté a parfois
éte appelée résistance a la pénétration, maid fnasitenant reconnu que cette résistance
implique a la fois des parametres plastiques atiglees. Le nombre ou l'indice de dureté est
trés fonction de la maniere dont I'essai est affedt de la nature du matériau d'essai. Il
devrait peut-étre étre considéré comme une "entpremeécanique” [2] de la réponse du

matériau a la déformation de contact.

31



Chapitre 1l Réponses mécangue

La dureté d'indentation statique est classiquendgébérminée en faisant une indentation
permanente dans la surface de I'échantillon d'etsah mesurant la taille de l'indentation
résiduelle aprés élimination de la charge. La jwasde contact moyenne est calculée en
divisant la charge maximale appliquée par la serfde lindentation résiduelle. Cette
procédure est souvent adéquate pour fournir unen@egiantitative ou semi-quantitative des
propriétés mécaniques des métaux. Tabor [3] a ®a@yute cette pression de contact moyenne
est environ trois fois supérieure a la limite étast de compression pour les métaux écrouis,
c'est-a-dire les échantillons qui ne subissent giésrouissage pendant la déformation

provoquée par I'essai.

La plupart des informations concernant la déforamafplastique et élastique résultant de
l'indentation proviennent d'études d'indentationgrande échelle, c'est-a-dire avec des
dimensions d'environ 100m. Comme l'intérét pour les propriétés des filmsges et des
couches de surface a augmenté, I'utilisation aeidaoindentation a été utilisée a une échelle
de plus en plus fine. Il y a eu peu d'études sunécanismes impliqués dans les trés petites
indentations et la compréhension et les modéléa decroindentation ont été extrapolés pour
interpréter les mesures. Samuels [4] a noté guariteipe de similitude géométrique est
essentiel a cette fin, mais que ce principe n'agéstesté pour des impressions de taille
nanométrique. Il ne faut pas s'étonner de constiereffets inattendus, par exemple de

tension superficielle, de frottement, etc., a walle €chelle.

II.3. REPONSE DE DIVERS TYPES DE SOLIDES A L'INDENT ATION

L'essai d'indentation est fortement influencé maméature mécanique du solide testé. La
déformation est entierement réversible dans ud sddialement élastique et est décrite par des
modeles d'élasticité classique. La plupart desisslicependant, présentent un écoulement et /
ou une fracture sous le pénétrateur. La répartdescontraintes sous un pénétrateur Vickers,
par exemple, peut étre modélisée comme une régidrostatique immédiatement sous la
zone de contact qui est entourée d'une région sartisine déformation plastique qui est a
son tour entourée d'une région déformée par élasfi].

Les matériaux fragiles (céramique, verre) peuvabtraun certain écoulement plastique dans
le volume fortement contraint juste en dessous altact et les contraintes de traction

générees lors de la libération de la charge peuniigr une rupture.
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II.4. TENTATIVES D'EXPRIMER LA REPONSE MECANIQUE

Il a déja été démontré dans plusieurs recherchdd][@u'une partie de chargement d'une

courbe charge-déplacement obtenue a partir d'undteslentation instrumenté peut étre

décrite par la loi de puissance simple suivante:

P = K. h? (I1.1)

Ou P est la charge d'indentation appliquée au pErét, h est le déplacement du pénétrateur
egalement appelé profondeur d'indentation et Késgnte une constante dépendante du
matériau nommée facteur K dans ce qui suit. Cetflation présente deux intéréts

scientifiques;

- l'un d'eux a été démontré par Sun et al [10] er® 120 a proposé d'utiliser cette loi de
puissance du second ordre pour calibrer a la éoiayfon de la pointe du pénétrateur et
la conformité du cadre de charge.

- La seconde a été proposée par Hainsworth et afjyblont utilisé cette approche
comme alternative aux approches classiques pouerrdigter les propriétés

meécaniques.

- Les deux auteurs ont proposé un développement ataffinement de l'approche
précédemment proposée par Loubet et al. [7] comoérfianalyse des données
expérimentales lorsque l'indentation instrumentse réalisée avec un peénétrateur

Vickers.

- Cette approche qui prend en compte la déformatempllement sous le pénétrateur a
été validée par Zeng et Rowcliffe [8] et Cheng By [9] en utilisant une analyse
tridimensionnelle par éléments finis confirmant dméacteur K dépend des propriétés

meécaniques du matériau indenté, c'est-a-dire darkté et du module d'Young.

Cependant, Hainsworth et al. [6] ont démontré caevaleur de ce facteur K dépend
également de la géométrie de la pointe du pénétrateplus des propriétés élasto-plastiques.
Enfin, apres avoir analysé les courbes charge-adépient d'indentation obtenues sur une

grande variété de matériaux, Hainsworth et al. d6proposé d'exprimer le facteur K en
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fonction des propriétés élasto-plastiques du neaigd'est-a-dire la dureté instrumentég ) H

et le module d'Young (E).

[1.4.1. LES TRAVAUX DE S.-V. HAINSWORTH, H.-W. CHAN DLER, T.-F. PAGE [6]

EN 1996

Les courbes charge-déplacement de la nanoindemtainirnissent une “empreinte
meécanique"” de la réponse des matériaux a la dafmmde contact [12,13]. Au cours des
derniéres années, une grande attention a été @&ecardla compréhension des facteurs
contrblant la forme détaillée des courbes de déemaent afin que des parameétres tels que la
surface de contact réelle, le module d'Young ehambre de dureté d'indentation puissent
étre dérivés. Lorsque la courbe de déchargemertiestcomportée (ce que nous entendons
par approximation d'un comportement lin€aire, derahtivement, en ajustant une relation
loi-puissance), alors cette approche peut étradéudssie [14,15].

Cependant, lorsque le volume d'essai présenteéeapdration élastique considérable lorsque
la charge est retirée [par exemple, pour de nonxbmeatériaux durs rigides et de nombreux
systemes inhomogeénes, alors la courbe de déchamngemes'adapte particulierement bien a
aucun modele existant. Il en résulte une difficdtisidérable & obtenir des données de
propriétés mécaniques valides pour ces types dériauat. Une approche alternative, décrite
ici, consiste a tenter de comprendre les formesladecourbe de chargement de la
nanoindentation et ainsi modéliser quantitativemantelation entre le module d'Young, la
dureté d'indentation, la géométrie du pénétratéde eléplacement maximal résultant pour

une charge donnée [16,17].

Cette recherche [6] décrit le développement etafinement d’'une approche précédente de
Loubet et al. [7] initialement suggéré pour un pgéatéur Vickers, mais appliqué ici pour
comprendre les facteurs qui contrélent la forméadmurbe de chargement lors d'expériences
de nanoindentation avec un pénétrateur pointu nabgBerkovich). La charge et le
déplacement détectés en continu fournissent uneeémg mécanique [6] de la réponse d'un
matériau a la déformation a partir de laquelle,peimcipe, les parameétres de propriétés
meécaniques traditionnels tels que le module d'Yo(Bp et la dureté (H) peuvent étre
calculés. Pour une gamme de matériaux, la reld@®mel.h2 a été trouvée pour décrire le
déplacement du pénétrateur, h, en fonction de dagehappliquée, P. Pour chaque matériau,

K, peut étre prédit a partir du module d'Young €Edle la dureté (H).
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Le résultat est que si E ou H est connu, alorsrégueut étre calculé a partir de la courbe de
chargement expérimentale. Cette approche offrealtamative intéressante a la modélisation
par éléments finis et constitue une approche facigrer pour ceux cas ou l'analyse des
courbes de déchargement est impossible.

11.4.1.1.ANALYSE DES COURBES DE CHARGEMENT DE LA
NANOINDENTATION

Une grande attention a été accordée a la compriéhees a I'analyse de la courbe de
déchargement pour obtenir des données sur la sudaccontact, la dureté et le module
d'élasticité [12,13] a ces petites échelles. Cesamhes ont été appliquées a l'origine a des

matériaux homogéenes en vrac tels que la silicedfeni@ tungstene et I'aluminium.

De maniere générale, nous suivons l'approche asilgar Loubet et al. [7] et décomposer la
déformation totale en pieces en plastique et entiglee. Cependant, nous utiliserons des
hypothéses de départ plus simples. Ainsi, si leériat a indenter est du plastique rigide, un
rayon de contact caractéristique, a, peut étreiméppar :

a= g (1.2)

Ou P est la charge et H la dureté (qui est corstaiposée avec une charge décroissante).
Pour les pénétrateurs coniques et pyramidaux, déopdeur plastique d'indentation hp est

directement liée au rayon caractéristique du cortpar [6]:
h, =7v,.a (1.3)

Ou y; est une constante qui dépend de la section tressdgeet de I'angle du pénétrateur
particulier utilisé et relie ainsi notre rayon dmntact “caractéristique” aux géométries reelles
du pénétrateur. Pour un tétraedre, tel que le pErétr de Berkovichy; pourrait étre calculé
par des méthodes d'éléments finis, mais dans teteamous l'introduisons comme une
constante empirique. Cela conduit a:

P
hp =v,. & (I1.4)

De plus, il existe une contribution élastique amsanée qui, par analyse dimensionnelle, ne

peut avoir que la forme:
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e=1y,— (I1.5)

Ou E est le module de Youngyetest une autre constante empirique.
Substitution a partir de I'équation (1) pour a rtaglditionnant les contributions élastique et

plastique pour donner la profondeur totale de d¢imdtion h résulte de I'équation :

P P [H
hzyl\/;.+yz.g\/; 11.§)

La manipulation de I'expression (5) donne la relatuivante:

2
h? = (yl.\/g+ yz.g\/% (1.7)

Peut-étre étonnamment, étant donné la géométeedideur pénétrateur, Loubet et al. [7] ont
constaté qu'ils obtenaient un meilleur ajustememnt données s'ils utilisaient une relation
puissance-loi de la forme:

P=Ch" (11.8)

Ou C et n sont des constantes pour un matériavédonn
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Fig. Il.1. Une large gamme de valeurs hm résultant de la ncBarge maximale appliquée
(100 mN) pour des courbes de chargement expérihesrda nanoindentation enregistrées
pour six matériaux avec des combinaisons variatdegmleurs E et.[2]
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Nous avons tracé nos données sur une échelle dogéar voir si la relation de loi de

puissance suggérée par Loubet semblait approgrigel (1).

L Silicium‘_'_'_"“*uk':er
IUU-% Saphir ACIEF})/ - doux E
= A % E
e 10 Pttt Bronze
= o ‘n7ieile Phosphoreux
E 1 R, . -
g, Cuivre E
5 0.1
5 ra
0.01 B
0 .I".';"
([ IOy N SRS SR ERSL e g
0.1 1 10 100 1000 10*

Déplacement (nm)

Fig. 11.2. Les données de la Fig.ll.1 reformaté en log-liiy de tester la relation de loi de

puissance entre la charge (P) et le déplacemesti{)érée par Loubet et &I).

Les résultats de I'analyse de la loi de puissaone @ésentés dans le tableau I. (Remarque:
par souci d'exhaustivité, les points de donnéedan a gauche du graphique sont ceux
enregistrés lorsque le pénétrateur entre pourdmigre fois en contact avec la surface, mais

ceux-ci n‘ont pas été utilisés dans le processiisstement.)

Tableau. Il.1. Valeurs C et n obtenu a partir de la loi de puissaiadapte aux courbes de
chargement de nanoindentation de six matériaugréifits avec R, leurs coefficients de

corrélation.

Matériel C n R
cuivre 47319 .10 1.5858 0.99831
bronze phosphoreux 19398 .10 1.7483 0.99982
Saphir 335660 .10 1.6500 0.99835
Silicium 40093 .10’ 1.8500 0.99979
Fer doux 92939 .10 1.5734 0.99983
Acier 177800 .10 1.6559 0.99643
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Les valeurs obtenues pour C et n a partir des mesndarrés correspondent aux tracés
logarithmiques des courbes de chargement illus&élasFig.Il.2.sont donnés dans le tableau
l. Les valeurs de R, le coefficient de corrélatismnt également données.

A premiére vue, ces valeurs R montrent que la ioglapuissance-loi semble trés bien
s'adapter aux données puisque les coefficientsod@lation sont tous tres proches de 1.
Cependant, une autre caractéristique est que baxpm n'est jamais 2, mais est plus proche
d'une valeur de 5/3. Loubet et al. [7] a attribeéacaux couches écrouies a la surface des
échantillons d'aluminium et d'acier et au fait daegéométrie de la pointe d'extrémité du
pénétrateur pyramidal n'était probablement pasledé&nt tranchante. Pour les matériaux
donnés ici, cet argument pourrait éventuellemerg étendu & une couche écrouie sur les
échantillons d'acier et de cuivre, mais est moiosceaptible d'étre valable pour les

échantillons de céramique.

Les valeurs deg; ety; dans E(ll.7) peut maintenant étre ajusté de maniere aeofe plus
prés possible I'égalité de Km eg{pour une large gamme de matériaux. Les valeursesér
étaienty;=0,194 ety;=0,930.

Dans l'ensemble de la gamme de matériaux que nowss a&tudiés, ces valeurs étaient
pratiguement constantes, mais devraient changer pme géométrie de pénétrateur
différente. La proximité de I'égalité résultantarerkK et K., peut étre jugée en inspectant la
Fig. I1.2. Il est clair qu'un trés bon ajustemenk aourbes de chargement pour une large

gamme de matériaux peut étre obtenu en utilisaiorthaulation.

-2
P= (0.194\/§+ 0.930 \/%) h? (11.9)

Les valeurs obtenues pour les matériaux représsuatdss Fig.l1.2.4. et dans le tableau | sont
indiqués dans le tableau Il avec la corrélatiomesKin et k., En regardant de pres la figure,
on peut voir que l'un des points au milieu de kgpl ne s'adapte pas aussi bien a la ligne
droite que le reste des points. Ce point est pewilicium qui est connu pour subir une

transformation de phase sensible a la pressio2(] 8-

L’objectif initial était de pouvoir comprendre Iéscteurs qui contrélent hm, le déplacement
maximal subi par le pénétrateur pour une chargené®nlors d'essais d'indentation

d'enregistrement en continu (par exemple, la nalspitation). Le modele résultant fournit un
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moyen puissant mais simple de prédire h, le déplaoé d'indentation en fonction de la
charge appliquée, P, pour une large gamme de maxéflon seulement I'analyse fournit-elle
un complément inestimable a d'autres méthodeseample, I'analyse par éléments finis),
mais elle permet également de prédire les valeair& @t h a partir du comportement de la

courbe de chargement.

Une approche précieuse dans le nombre croissaohgl®u les courbes de déchargement
présentent des formes difficiles a analyser par méthodes établies (par exemple, les
systemes revétus.) Les points spécifiques suigamisressortis de ce travail.

(1) Partant d'hypothéses fondamentales sur laadita déformation élastique et plastique,

nous avons pu affiner le “facteur élasto-plastigge’Loubet qui relie P et h.

(2) En étudiant la réponse pour une gamme de raatede valeurs E et h tres différentes, il a
été démontré que la loi de puissance de Loubedtant a une relation entre P et h est moins
appropriée que la loi carrée attendue dépendarner.dBie nous ayons observé des variations
de la corrélation Pfré de trés petits déplacements ou l'effet d'arrdeda pointe devrait &tre

significatif, nous avons montré que la relation’Rint bien pour un pénétrateur Berkovich.

(3) A partir des données expérimentales, des coiestaappropriées ont été calculé pour le
facteur élastique-plastiquecls, qui permettent de bien modéliser la prédictiodad®rme et

de la position des courbes de chargement de déeptetede charge. Les constantes
résultantes, f et c, apparaissent a valeur unigue la gamme de matériaux que nous avons
étudiés, mais qui sont attendus pour varier aveg@tanétrie du pénétrateur et doit donc étre
recalculé si I'une ou l'autre des formes de pétedtralifférentes est utilisée ou si les zones de

contact réelles plutdt que les zones projetéesiddisé pour calculer les valeurs de dureté.

(4) Non seulement le modeéle permet-il la forme esifoon des courbes de chargement a
prédire si E et H sont déja connu, mais dans Ie®taun seul de ces valeurs est connue, elle

permet a l'autre d'étre calculé.
(5) L'analyse prédit que les courbes de chargerment une large gamme de matériaux

présentant des élasto-plastiques les déformatiemgept toutes étre mises a I'échelle sur une

courbe principale.
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(6) On croit qu'une autre utilisation puissanterdeunodele consiste a identifier les cas ou le
comportement de le matériau s'écarte considérabletieecelui prévu, par exemple, en raison
des transformations de densification induites pacHarge dans des matériaux tels que le
silicium [20] ou dans les cas ou la dureté (H) tnpes une constante indépendante d'échelle

de contact. D'autres travaux dans ce domaine spubties plus tard.

(7) En tant qu'observation générale, comparanbmeportement de matériaux de dureté égale
mais d'élasticité différente le module entrainedplacement des courbes de charge vers des
plus petits déplacements maximaux a mesure que deul® augmente. Dans ces cas,
laugmentation du module agit de maniére a augmdataaideur du contact de taille
constante dictée par la dureté. Cependant, au@negion aussi simple n'est attendue avec la

variation d'une dureté de matériau pour un modostant.

11.4.2. LES TRAVAUX DE K. ZENG ET D. ROWCLIFFE [8] EN 1996

Les courbes de pénétration de la charge d'indentadi partir d'indentations nettes
(indentation Vickers et nanoindentation) sur plusematériaux céramiques ont été analysées
[8] a I'aide de nouveaux modeles numériques tridsimnels éléments finis (FEN, basés sur
des calculs élastiques et élastoplastiques. Ledtais ont conduit a une méthodologie
générale pour analyser les courbes de pénétratimmwes a partir des indentations Vickers et

des nanoindentations sur des matériaux massifs.

On constate qu'il est nécessaire de procéder aanmkdyses séparées pour les courbes de
chargement et de déchargement [8], bien que ldysmsasoient liées. Grace a une analyse
détaillée des courbes de profondeur de charganfiemations relatives a diverses propriétés

mécaniques de compression sont obtenues a partilifideentes parties des courbes de

pénétration de charge.

A partir de la courbe de chargement, la duret&olarainte de rendement, I'écrouissage, le
déplacement de surface et la taille de la zondigles sont obtenus, tandis que le module

d'élasticité est obtenu a partir de la courbe dbaigement.

Les courbes de pénétration de charge d'indentedjmportées expérimentalement a la fois des
indentations Vickers et des nanoindentations patférdnts verres et céramiques sont
analysées en détail a I'aide de la méthode dévédoigp Diverses propriétés mécaniques sont

obtenues a partir de telles courbes et montretonraccord avec les valeurs de la littérature.
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Les effets de la fissuration sur ces propriétés également discutés en association avec les

dommages induits par l'indentation [8].

AL203 Verre

Chargement |mN]

0 1w’ 2 10t 3 10t 4 10°
Déplacement (nm)
Fig.ll.3.Courbes de pénétration de charge d'indentationevéctypiques (09Q) et courbes de
charge calculées ( -) a partir du modele FEM pewerre sodocalcique et Al2Q8].
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Fig. 11.4. Courbes typiques de pénétration de charge de rdentition &, A) et courbes de
chargement calculées ( - ) a partir du modele FiBlt e verre sodocalcique et , Al2Q8f

Ici, P et hyn sont la charge maximale et la profondeur de patétr totale respectivement a

la fin du chargement, ¥) est une fonction faible du coefficient de Poissbrest de 1,9602
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pour l'indentation Vickers et de 2,196 pour l'ind¢ion Berkovich, en supposant une valeur

de 0,25 pour le coefficient de Poisson. Le modudeYodung peut alors étre exprimé par
@h="hy):

= P (1.10)

Ou dP/dh est la rigidité de contact moyenne daptalge de 0,8,P< P < R, et est déterminée

numeériquement par des différences finies a paerdbnnées de déchargement.

Liste des matériaux, duretés Vickers, modules dengprapports H/E et informations issues de
I'analyse des expériences d’indentation Vickers.

Matériels H E H/E B oy odoy Elo, E. D
(GPa) (GPa) (GPa) (GPa)
verre sodocalcique 5-1 70 0-073  4-58 2-45 2-( 28-80-0 0-57
AL ,0:a grains fins 13-2 380 0-035  5-64 6-34 1-3 58-8 -290 0-50
B,C 25-0 450 0-056 7-52 12-0( 1-7 3741 253-0 0-44
TiB, 20-5 367 0-056  7-36 9-84 1-7 371 264-0 0-28
WC-6%Co 13-1 640 0-021  4-87 6-40 1-1 100-0 43p-0 330-
SiC 19-2 440 0-044 5-88 9-22 1-5 4746 190-0 0-§57
3%Y-PSZ 11-0 205 0-054 5-63 5-28 1-6 385 16D-0 20-2
10%Y-FSZ 10-6 208 0-051 5-30 5-09 1-6 400 17p-0 180-
SisNpressé a chaud 14-6 325 0-045 5-83 7-01 1-5 45-50-019 0-42

La Fig. 1l.3.montre quelques courbes de pénétratmnharge Vickers typiques pour plusieurs
matériaux, et la Fig.ll.4Montre quelques courbes typiques de pénétratiothdege de
nanoindentation sur le verre et I'Al203. La dur€tékers mesurée a partir de la taille de

l'indentation et le module d"Young de la littératsont répertoriés dans le tableau.

Il est clair que les courbes de chargement calsul€ekers) sont toujours inférieures aux
courbes expérimentales Fig. I1.3.Puisque la surfadease dans la courbe de pénétration de la
charge est égale a l'apport d'énergie pendant ale cyindentation, cela indique que les
courbes expérimentales incluent plus d'énergidegieourbes calculées.

Il est a noter que les courbes calculées sont bas@gde modele FEM qui n'incluait pas les

effets de la fissuration induite par l'indentatiickers a forte charge.

L'indentation est une technique puissante pourrméter les propriétés mecaniques des
matériaux fragiles. Outre les avantages générauba ghetite éprouvette et de la technique
simple, les courbes de pénétration de la chargenabts a partir d'une indentation controlée
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contiennent des informations sur les principalegppétés élastiques et de compression
plastique.

Cette recherche [8] a résumé les progrés récemts Kadentation contrdlée et a montré
comment les propriétés et les informations surckamctéristiques de déformation peuvent
étre obtenues en utilisant les résultats d'analiF&d 3D complétes pour les indentations

Vickers et Berkovich.

A partir de la partie de chargement des courbepéietration de la charge, la contrainte

d'élasticité, I'écrouissage et la dureté peuverdg ébtenus si le module d'Young pour le

matériau d'essai est connu. La raideur élastiquia d®ne échancrée peut étre obtenue en
déchargeant une partie de la courbe.

Si la charge d'indentation est suffisamment élgpae introduire des dommages tels que des
fissures, le module est toujours inférieur au mediliYoung obtenu a partir de techniques

standard pour les matériaux massifs ou de la nelantation.

La nanoindentation a tres faible charge est liGadentation Vickers a forte charge. Selon les
matériaux et les charges utilisés dans les expi@ena nanoindentation peut étre comparée
soit a l'indentation Vickers sur des matériaux grhes, soit a l'indentation Vickers sur des

matériaux monocristallins.

Dans chaque cas, les informations de lindentaWfackers peuvent étre utilisées pour
comprendre les informations des nanoindentations.

De plus, l'analyse du déchargement de la nanoiatient montre que, pour obtenir les
propriétés élastiques d'une indentation nettequt fitiliser a la fois une faible charge et un

taux de déchargement lent dans les expériences.

11.4.3.LES TRAVAUX DE Y.-T. CHENG ET C.-M. CHENG [9 ] EN 1998

Le travail effectué pendant l'indentation est exsa I'aide d'une analyse dimensionnelle et
de calculs par éléments finis pour l'indentationigoe dans des solides élastiques-plastiques
avec écrouissage. Une relation approximative datrapport dureté/module d'élasticité et le
rapport travail irréversible/travail total en indation est trouvée. Par conséquent, le rapport
dureté/module d'élasticité peut étre obtenu direetd a partir de la mesure du travalil
d'indentation. Avec une relation bien connue en&remodule d'élasticite, la pente de

déchargement initiale et la surface de contactnouwelle méthode est ensuite suggérée pour
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estimer la dureté et le module des solides ersaititiune indentation instrumentée avec des

pénétrateurs coniques ou pyramidaux.

En utilisant une approche de mise a l'échelle deblgmes d'indentation développée
antérieurement, [21,22] cette recherche réveleelation approximative entre le rapport

dureté/module d'élasticité et le rapport travaéversible/ travail total en indentation.

Par conséquent, le rapport dureté/module d'élesipaut étre obtenu directement a partir de

la mesure du travail d'indentation.

Avec une relation bien connue entre le module stigi¢é, la pente de déchargement initiale
et la surface de contact, une nouvelle méthoderestite suggérée pour estimer la dureté et le
module des solides en utilisant une indentatiotrunsentée avec des pénétrateurs coniques

ou pyramidaux.

Il ressort de la Fig.ll.5.que tous les points dard®es se trouvent approximativement sur une

seule courbe. Par conséquent, nous pouvons écrire:

% ~ I, (—WtOt‘Wu) (11.11)
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Fig. I1.5. Relation entre H/E* et (\/W,)/W incluant les données des calculs par élémnr
finis pour les pénétrateurs coniques et les résuttgpérimentaux pour quelques matéri
utilisant des pénétrateurs pyramid: (a) pour 0.0<(WW,)/W;<1.0 et (b) pou

0.9<(WY/W,)/W; <1.0

OudF/dh est la pente de déchargement initiale ettAaesirface de contact projetée éval
a hy. L'équation (10) a d'abord été dérivée pour lintdton en solides élastiques [21,23]
plus, nous avons montré analytiguement que Equdi@ple méme pc les matériaux ave
écrouissage et contrainte initiale.). Utilisatianl@éq. (10) et la définition de la dureté a ple
charge, on obtient :

(11.12)

La précision peut étre améliorée en remarquanéfeiaddance a I'écrouissage, en partici

lorsque H / E* est petit, a condition que I'expdsahécrouissage, n, soit cont

Alternativement, la procédure Oliver et Pharr péue utilisée pour estimer surface de

contact afin de déterminer H et E*, car cette mé¢hest raisonnable pour les matériaux

durcissent modérément [24].
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I1.4.4. LES TRAVAUX DE Y. SUN, Y. ZHENG, T. BELL ET J. SMITH [5] EN 1999

En raison des petits déplacements impliqués damaraindentation, un étalonnage approprié
de la géométrie de la pointe du pénétrateur ea @emformité du cadre de charge est devenu
tres important pour obtenir des propriétés mécasqfiables des matériaux d'essai
[14,15,24]. Idéalement, un excellent pénétrateuit dbre utilisé a petite échelle de
l'indentation des expériences. Cependant, toupdegtrateurs ont en pratigue un certain
degré de rondeur. Cette déviation d'un pénétraggperimental par rapport a une netteté
idéale peut avoir une in uence significative surdé&ermination de la surface de contact
[6,25].

La méthode d’éléments finis a été utilisée pounuser le processus d'indentation d'une
variété de matériaux élastiques-plastiques isograpdentés par un pénétrateur conique rigide
avec une pointe parfaitement pointue et des poirtedes de rayons variés. L'analyse des
courbes de chargement obtenues a montr&us] la conformité du cadre de chargedé
l'instrument de nanoindentation et la rondeur déntpor du pénétrateur peuvent étre
déterminées a partir de la courbe de chargement Dae expérience d'indentation réelle, les
données brutes de charge-profondeur obtenues peletape de chargement peuvent étre
décrites par la dépendance polynomiale du secairé dee la profondeur sur la racine carrée
de la charge, a partir de laquelle les valeuyseCr sont déterminées. Une procédure
expérimentale a donc été proposée pour l'étalon@aget r en utilisant les courbes de
chargement d'un matériau dur et isotrope. Des eqp@s de nanoindentation sur silice
fondue démontrent la fiabilité de la technique s®® pour un étalonnage précis et rapide
des Getr.
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Fig. 11.6. Courbes de charge générées par le calcul de FjEdpesunatériaux élastiques

parfaitement plastiques avec différentes limitésadticiter, ; (a) tracés de P contre hs; (b)
tracés de P contre his).
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Fig. I.7. Tracés de #*en fonction de h

Pour les courbes de chargement générées par ié dal€E pour le matériau avec un module
d'Young égal a 200 GPa, un coefficient de Poisagal a 0,25 et une limite élastique de 6
GPa, en retrait par des pénétrateurs avec difieragons de pointe [5] .
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Les résultats encourageants de l'analyse FE cantela détermination de r a partir des
courbes de chargement ont conduit a une réflexios gpprofondie sur I'étalonnage de la
conformité du chassis de charge en utilisant lem@sécourbes de chargement.

Dans les expériences réelles d'indentation, @ed¢placement total h, avec la contribution hs

de I'éprouvette et la contributiondu chassis porteur qui est mesuré par l'instrument
11
h = CP + K 2Pz 1.13)
Les résultats prometteurs de l'analyse ci-desssisa@bes de chargement générées par les

calculs FE ont conduit a la proposition d'une téqie expérimentale pour I'étalonnage de la

conformité du cadre de charge et du rayon de lat@aiu pénétrateur a I'aide de la courbe de

chargement.
3
—0.5 um, £€=0.031 Ce
2.5 A ¥ = 0.0059x" + 0.0637x - 0.0299 0.006
R*=1
5 y = 0.0039x" + 0.0637x - 0.0299 0.004
— R: =1
= y = 0.0019%> + 0.0637x - 0.0299
315 e 0.002
- 0.001
1 - \
0.5 A y = 0.0009x> + 0.0637x - 0.0299
R =1
0 k) Ll L]
Q 5 10 15 20

P2 (mN'?)
Fig. 11.8. Tracés de h en fonction d&4p5]

Pour les courbes de chargement générées par ié dal€E pour le matériau avec un module
d'Young égal a 200 GPa, un coefficient de Poisgai & 0,25 et une limite élastique de 6
GPa, indenté par un pénétrateur avec un rayon ddepde 0,5 mm. Les données de
profondeur sont superposées a diverses valegrsleCconformité au cadre de charge

supposées. Chaque tracé est équipé de la fonaigngmiale du second ordre indiquée.

Basé sur l'analyse des courbes de chargementpsotnatériaux générés par éléments finis,
calculs, il est démontré que le chéassis de changerde la conformité des . Fde la
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nanoindentation instrument et la pointe de la randele la r de l'indenteur pt étre
déterminée a partir du chargement de la courbes Daa expérience d'indentation réelle,
données brutes enregistrées sur la profondeur degehpendant I'étape de chargen
peuvent étre décrites par la dépendance polynomiakecond ordree la profondeur sur |
racine carrée de la charge. A partir des constatgela fonction polynomiale ajustées ¢

données de chargement, les valel, et r sont déterminées.

Une procédure expérimentale a été proposé pour I'étalonnage &t r en uflisant une ou

plusieurs courbes de chargement d'un matériautdswteope tel que la silice fond:

Des expériences de nanoindentation sur silice fertdmontrent la fiabilité de la technic
proposée [5]pour I'étalonnage ¢ et r. Cette technique suomte plusieurs inconvénier
associés aux techniques d'itération et dimagémete bien établies et peut donc étre utili
pour un étalonnage instantané et rapide de la ooittodu cadre de charge et du rayon d
pointe du pénétrateur.

1
1 silice fondue
0.8
—~ 0.6
E o
3. .
= 0.4 2
] y = 0.0015x* + 0.0961x - 0.0553
) R*=1
0.2 -
0 ] e ——— T T yo— T
0 2 4 6 8 10
Pl/2 (mNI/Z)

Fig. 11.9. Tracés de h contre'®

Tracés pour les données de chargement mesuréagmexp@lement pour la silice fondue |

Les données sont ajustées avec précision avecnldido polynomiale du second orc
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indiquée, a partir de laquelle la conformité dureade charge et le rayon de la pointe du

pénétrateur sont obtenus (équation (12)).

L'utilisation de courbes de chargement pour la @onité du cadre de chargement et
I'étalonnage de la rondeur de la pointe du pémeirgieut évidemment surmonter plusieurs

inconvénients associés aux techniques d'itératidfineagerie directe.

Premierement, la quantité de travail expérimensil snsidérablement réduite car seules

guelques courbes de chargement sont nécessaiessiasid'étalonnage.

Deuxiémement, seules les données produites pathdeges maximales relativement élevées
sont utilisées, éliminant les erreurs inhérentiesraalisation de petits retraits. Troisiemement,
il n'est pas nécessaire d'évaluer l'aptitude ahatgement et la profondeur de contact. Ceci
élimine les erreurs impliquées dans la dérivatiencds parametres et l'influence possible

d'enfoncement et d'empilement de matériaux.

Enfin, la technique est simple et facile a appligetepeut donc étre utilisée pour un calibrage
instantané et rapide du systeme et de la poingdétrateur.

Les résultats théoriques et expérimentaux obtensquja présent indiquent que I'erreur

impliquée dans I'étalonnage deefr par la technique proposeée [5] est inférieut®%.

Cependant, la précision de la détermination detC est affectée par plusieurs facteurs: la
détection d'une profondeur de contact nulle, lagdanitiale appliquée, I'état de surface de
I'échantillon standard et la géométrie du pénairat@es travaux experimentaux plus détaillés

sont nécessaires pour résoudre ces problemes.

11.4.5. LES TRAVAUX DE MALZBENDER, G. DE WITH, J. D EN TOONDER [11] EN
2000

L'avantage par rapport aux expressions précédemmiésées [1-5]est qu'aucune constante
empirique supplémentaire n'est nécessaire. Une ax@igpn entre la nouvelle expression et

les résultats des calculs par éléments finis mamtrexcellent accord.
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11.4.5.1. HYPOTHESES IMPLICITES

Diverses hypotheses implicites [1dijt été formulées dans la dérivation de I'équdtl@). Le
plus important est que la dureté est supposée wgtee constante, indépendante de la
profondeur d'indentation, malgre le fait que ddstefde taille d'indentation (SE) sont connus
pour se produire. Ces effets sont souvent liégaouissage, qui n'est donc pas inclus ici.
Cependant, comme l'ont également souligné Hainkwett al. [6], si, au cours d'une
expérience, la forme de la courbe de chargememtgeha mesure que la charge change, le
modele montre que cet effet doit étre di a uneatiani de dureté, car on peut s'attendre a ce
gue le module d'Young reste constant avec du téatremoins pour les matériaux en vrac
plutét que pour les systemes enduits). Ainsi, demngements subtils dans la forme de la

courbe peut aider a déterminer si des effets sed@msdse produisent.
[1.4.5.2. FORMULATION D’EXPRESSION ANALYTIQUE
Nous avons dérivé une expression analytique poueléion charge-profondeur pendant le

chargement dans une expérience d'indentation,airsay. (11.14) suivante :

P=Er<%\/%+e\/%\/§>_z (h + £)2 (11.14)

L'avantage par rapport aux relations similairesvéés precédemment est que notre équation
ne contient aucune constante empiriqgue supplémentdne comparaison entre la nouvelle
expression et les résultats d'un calcul par élésrfaris a montré un excellent accord pour un

matériau élastique non durcissant—parfaitementiglaes

Une question intéressante pour les rechercheseBiera l'influence de I'écrouissage sur la
relation P-A dans l'indentation.

L'équation (11.14) fournit une expression analytique qui peut étréisét pour prédire la
réponse de nanoindentation d'un matériau si lesuivglE et H du matériau sont connues et si
la géométrie de la pointe du pénétrateur est cdnaiplus, E ou H peuvent étre déterminés si

I'un ou l'autre est connu.
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Notez que I'éq(ll.14) n'est valable que pougtd. En pratique, un bon pénétrateur a un rayon
de pointe d'environ 100 nm, ce qui correspond a ud inférieur a 6 nm lorsque C est en Eq.
(I1.15)est égal a 24,5.

A, = C(h, + ¢)? 11.X5)

Presque toujours, les empreintes seront plus pdefoen pratique, de sorte que la condition

h->d n’est pas restrictive dans les situations puaisq

Fig. 11.10. Diagramme schématique montrant la géométrie d’'an&e de pénétrateur
arrondie[11].

6000
5000F [—
! — FEM, |
4000
2 3000
2000
1000
0 1 1 1 ]
0 40 80 120 160 200
h (nm)

Fig. I1.11. Comportement de déplacement de charge d’indentaéilculé a partir de FEM et
prédit par le modéle donné par Eq. (12) avec lesuvs appropriées substituées a toutes les
quantitéqg11].
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2000

0 40 80 120 160 200

h (nm)

Fig. 11.12. Le comportement de déplacement de la charge d’'tatlen tel que calculé a partir
de FEM et celui prédit par le modéle proposé pans¥eorth et al. [6]. Les valeurs
appropriées ont été substituées a toutes les tgmnti

L’avantage par rapport aux expressions précédemmiiigées est qu’aucune constante
empirique supplémentaire n’est nécessaire. Une amaigon entre la nouvelle expression et

les résultats des calculs par éléments finis mantrexcellent accord.

[1.5. CONCLUSION

Ce chapitre a analysé les réponses mécaniques atésaux par indentation en s’appuyant
sur divers modeéles théoriques et ceux de simuktimmeériques. Il a mis en évidence la
relation entre charge et profondeur d’'indentatjpermettant d’extraire des propriétés comme
la dureté et le module d’Young. Ces avancées areéliol'interprétation des essais

d’'indentation, notamment a I'échelle micro et nagtique.
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Chapitre 111 Méthodologie de caractérisatiomécanique des matériaux par indentation

[11.1. INTRODUCTION

Le chapitre Il consiste a mettre en ceuvre une rdétbgie rigoureuse pour déterminer les
principales propriétés meécaniques du matériau éttelies que la dureté d’indentation, le
module d’élasticité réduit et celui du matériauritadité de contact, I'expression de l'aire de
contact pour différentes échelles.

En prenant en compte I'impact du mode de déformatiar la profondeur de contact, I'effet
de la complaisance du bati et I'impact du défaupdimte de I'indenteur sur les résultats de

caractérisation par la méthodologie d’indentation.

[11.2. DIFFERENTES ECHELLES D’'INDENTATION

La norme ISO 14577 établi trois gammes d’applicatie I'essai en fonction de la profondeur
indentée (h) et de la force appliquée sur I'indent®) :
Nanosih < 0,2 um
Microsi 2N > P,h > 0,2 um)
Macrosi 2N < P <30kN
L’'analyse des données pour obtenir les propriétésamiques est similaire pour les trois
échelles, la principale différence résidant dansheix de la fonction utilisée pour estimer

I'aire de contact.

[11.3. MISE EN EUVRE DE METHODOLOGIE D'INDENTATION

L'essai d’'indentation instrumentée a été largemditisé et étudié en raison de la facilité
gu’il procure pour estimer les propriétés m"mécaegjdes matériaux a partir de la courbe
force-déplacement sur de petits volumes de malier@]. Les principales propriétés qu'il
permet d’obtenir sont le module de Young et la tiyrmais le coefficient d’écrouissage, la
limite d'élasticité [3,4] et la ténacité a la rumy5,6] peuvent également étre calculés a partir

des courbes force-déplacement enregistrées.

Cette technique permet d’étudier les propriétés amé@ces des matériaux a différentes
échelles. Un matériau homogéne peut étre test&d@reinment en nano, micro ou macro
indentation; au contraire, pour des matériaux bétmes, la réponse a l'indentation dépendra

du volume plastifié sous I'indenteur [7].
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11.3.1. ANALYSE DE COURBE CARACTERISTIQUE PAR INDEN TATION

L'essai d'indentation permet, a partir des techegjexpérimentales les plus récentes,
d’obtenir deux propriétés mécaniques parmi les jogortantes, a savoir la dureté et le
module d’élasticité du matériau. Apres avoir idiédties parameétres physiques clés qui
permettent de déterminer de facon séquentiellepteprietés mécaniques des matériaux
examinés.

[11.3.1.1. DETERMINATION DE PROFONDEUR DE CONTACT E T DE RIGIDITE

DE CONTACT

L’indentation instrumentée puise ses sources deéfiaition du contact entre deux corps. En
ce qui concerne, en particulier, I'indentation & Fabjet d’'investigation de plusieurs auteurs
d’'un point de vue mécanique. L’indentation instrmtée (ou Depth Sensing Indentation-
DSI) évite I'observation de I'empreinte résiduetiéendentation, contrairement au procédé
conventionnel pour la détermination de la duret@n®un essai d’'indentation instrumentée, la
pointe en diamant est enfoncée a la surface dédméidlon jusqu’a une valeur de charge
maximale donnée comme en indentation conventiommelljusqu’a une profondeur donnée.
Quel que soit la méthode, on enregistre simultanéaecharge ainsi que le déplacement de
'indenteur comme le montre la Fig.lll.1.Cette figlest intéressante car elle visualise en des

endroits clés la position de lI'indenteur dans leémau.

A

Prax
S=dP/dh

Force, P

Déplacement, h

Fig. lll.1. Représentation schématique d’'une courbe chargecEpknt obtenue lors d’'une
expérience de nanoindentation et parametres né@=sskanalyse [8].

Pmax : force maximale, fux = hy, :d"déplacement maximumy, hprofondeur résiduelle, h
profondeur plastique, S : raideur, et profondeur de contact.
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Surface Profile at S .
Maximum Load '

Fig. 1.2 . Représentation de la géométrie d’indentationaaggamaximale pour un indenteur

conique idéa[9].

Sur cette figure, on note les représentations,daji correspond a la profondeur maximale
atteinte, de fqui est la profondeur résiduelle aprés retraitiddenteur, de hqui s’obtient

par la pente de la courbe au déchargement (elleoést B poure=1 sur la Fig.lll.1.) et dech
qui est la profondeur de contact utilisée dansleut de la dureté d’Oliver et Pharr [8] et qui
est décalée de la profondewdiune quantité qui dépend du parametr€ette profondeur
déduit de la valeur dg.H.a Fig.lll.2.permet de mieux voir les difféerengsndeurs

déterminées en indentation instrumentée.

La méthode d’'Oliver et Pharr s’appuie sur I'expi@semployée pour représenter la variation
de la charge en fonction de la profondeur dansatagpdéchargement de la courbe:

P =B.(h—hp)™ (I11.1)

Ou P est la charge appliquée, h la profondeur esirég, h est déterminée apres le retrait
complet de l'indenteur, shest la différence entre ket h. B et m sont des coefficients qui
dépendent de la nature du matériau. Dans un tnaéasht, Chicot et

al. [10] suggérent le rang entre 40-89% de la ahargximale Raxpour une qualité meilleure

de lissage.

Comme le montre la Fig.lll.1, le calcul de (h. poure=1) s’obtient par intersection de la
tangente a la courbe au déchargement (généralappatée rigidité de contact et notée S),
calculée au maximum de la charge appliqugg, Bvec I'axe des abscisses, soit:

Pmax
S (11.2)

Ou § est la pente de la courbe au déchargement calpoldr h égale ah. Cette pente S

s’obtient en dérivant I'équation:
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dp -
Su = (E)h:hmax= m. B. (hmax - hf)m ! (|I|-3)

La relation qui permet de calculer la profondeurcdatact, i est similaire a la relation (2)
dans laquelle on a introduit un parametrgur prendre en compte les déformations de

'empreinte (déflection des faces —sink-in) [8].ti€eelation est la suivante :

I (111.4)

Ou la valeur de est fonction du type d’indenteur.

Cependant, lorsque I'on observe des déformatiotmuaude I'empreinte dues a un reflux de
matiere (pile-up) [11], cette équation n’est plyplacable. Enfin, la valeur du parameétre

dépend de la valeur de I'exposant m de la loi jamiss [8].

Les valeurs théoriques des paramétres meet fonction de la géométrie du contact, pour les
trois formes les plus usuelles [8], ou m est I'esqut de la loi puissance etest le facteur

utilisée dans la détermination de la profondeucai@act.

Toutefois, la valeur de 0.75 pogircorrespondant a m=1.5 est pratiquement toujotiliséet

pour les indenteurs sphériques, coniques et pyamid

11.3.1.2. IMPACT DU MODE DE DEFORMATION SUR LA PRO FONDEUR DE
CONTACT
La profondeur de contact utiliség, bhange selon le mode de déformation prédomineams d

le matériau, comme le montre la figure ci-dessous:

Bourrelet Affaissement
(pile-up) (sink-in)

‘ a‘. i ac‘
|
Fig. 111.3. Courbedes modes de déformations sous indentgilrs

La méthode d'Oliver et Pharr [8] est utilisée qud@dnatériau présente une déflection des
faces de I'empreinte de dureté (sink-in) (Eq. ), et la méthode de Loubet et al. [11] quand
le bourrelet (pile-up) est prédominant (Eqg. (11).6)
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PmaX
he_sink-in = Nmax — 0'75T (1.5)

PmaX
hepite-up = 1.2 (imax — ~2%) (111.6)

11.3.1.3.EXPRESSION DE L'AIRE DE CONTACT POUR DIFF ERENTES
ECHELLES

Comme nous l'avons rappelé lors de la définitiodaddureté, on y fait intervenir une aire de
contact entre I'indenteur et le matériau. Commesdarcas de la dureté conventionnelle, on
peut utiliser une aire projetée qui s’observe suldace d’échantillon ou I'aire de contact réel

qui prend en compte la surface des faces inclidédempreinte.

111.3.1.3.1. Pour la macroindentation

La surface de contact projetég Ast un facteur clé pour le calcul des parametgsaniques.
Pour une géométrie d’indenteur parfait, indenteerkBvich pyramidal a trois faces et
indenteur Vickers pyramidal a quatre faces, laaagrfde contact projetée est proportionnelle

au carré de la profondeur de contagt tomme 'indique I'expression suivante:
A = 24.56h? (11.7)

Pour la macroindentation, I'aire de contact (E¢.4)) est généralement considérée comme
ayant la forme d’'une pyramide parfaite car les aéginents (>nm) [10] sont trés importants

par rapport au défaut de pointe possible de l'ihelen

[11.3.1.3.2. Pour la nanoindentation
La fonction d'aire est une quantité critigue a ualdc, particulierement en nano et
microindentation avec les indenteurs pyramidauxeod défaut de pointe est important par

rapport aux profondeurs de pénétration.

En nanoindentation la fonction d’aire proposée@larer et Pharr [8] est la plus utilisée (EQ.
(I11.7)), pour laquelle les coefficients, Cn, sdes parametres d’ajustement aux moindres
carrées de la courbe obtenue a partir d’essais MQR€Sure continue de la raideur de

contact) sur un matériau de propriétés connuegrgkament la silice fondue.

A; = 24,5h2 + C1hE + CohY? + CohY* + - + CghL/ 28 (IIL8)
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La relation d"enveloppée par Chicot et al. [12].(&4.8)) permet également d’estimer l'aire
de contact pour des profondeurs trés faibles («20pdans le cas ou la m"méthode CSM

n'est pas disponible sur I'instrument utilisé.

Le défaut de pointe phpeut étre soit déterminé par calibration sur @témiau connu, soit

estimé par Microscopie Electronique a Balayage (MEB

2

3/2
A, = 24,5 (hc + hy <1 — exp (Zhi)> ) (111.9)
b

111.3.1.3.3. Pour la microindentation
L’équation 6 est aussi valable pour des profondephss élevées (gamme de la
Microindentation) et donne des résultats compagla ceux estimés par la relation de
Troyon et al. [13] (Eq. (l1l.10)), qui revient a gi@ger le terme exponentiel de I'équation
(111.9).

A. = 24,5(h. + hy)? (111.10)
[11.3.1.4. DETERMINATION DU MODULE D’ELASTICITE RED UIT ET CELUI DU
MATERIAU
La détermination du module d’élasticité s’appuie l@analyse de la courbe au déchargement
car le retrait de lI'indenteur est conditionné mardtour élastique dd a I'élasticité du matériau.
C’est donc une nouvelle fois a partir de la pente kja détermination du module d’élasticité
va se faire. La méthode s’appuie sur la théorieHdez [14] reprise par Bulychec [15] et
développé ensuite par Sneddon [16]. Elle prévaat lgupente au début de déchargement peut
s’écrire en fonction de l'aire de contact et du oiedéduit de I'équation (111.9).
Le module d’élasticité rédulir du matériau (Eq. (111.2)) se détermine a partilaleaideurS
(dP/dh) calculée a la profondeur maximale sur la courbla d"décharge, et de l'aire de
contact A :

Ep = =2
R 2py/Ac

(I1.11)

avecp un facteur relatif a la géométrie de la pointenggélement 1,034 pour I'indenteur
Berkovich et 1,012 pour I'indenteur Vickers)yoisin de 1,07 pour les matériaux métalliques,

un facteur tenant compte des coefficients de Poissdu d déplacement radial [13,16].
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E: est lié aux modules de Young et aux coefficie@sPdisson de I'indenteur (E;) et du
matériau (Eyv) par la relation (111.12) ou &= 1140 GPa et; = 0,07 pour un indenteur en

diamant.

Dans ces conditions, le module d’élasticité du netése déduit des relations (111.10) et

(111.11) de la maniéere suivante:

-1

2 1 1-v?
E,=(1— vr%ﬂ).[v—Eg B — %] (I11.12)

Pour la détermination des propriétés mécaniquesn@dériau étudié par indentation
instrumentée, on doit mettre I'accent sur I'impoda d’avoir des valeurs de profondeurs

fiable.

111.3.1.5. DETERMINATION DE LA DURETE D’INDENTATION ET CELLE DE
MARTENS

La dureté est définie comme la résistance mécarggiappose le matériau a la pénétration
de l'indenteur. Le nombre de dureté que I'on dédait’essai est obtenu par le rapport de la
charge d’indentation appliquée par une aire reptasge de 'empreinte. La formule la plus

générale est la suivante :
P
H=- (111.13)
Ou P est la charge et A est une aire représen@giVempreinte.

Il est possible de calculer la dureté a partir @eniethode de calcul de la profondeur de

contact. D’apres la définition de la dureté, il psssible de proposer des calculs

de dureté qui tiennent compte de la profondeur maba atteinte, de la profondeur résiduelle,
ou encore de la profondeur de contact sachant’gngeéut considérer dans chaque cas soit
I'aire projetée, soit I'aire de contact réelle.

Pour un indenteur parfait, la dureté(Hest d"définie comme le rapport de la force maiéma
sur I'aire de contact projetée (243),

— Pm
24,5h2

Hir (111.14)
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Ou le rapport de la force maximale sur l'aire dataot réelle (26,43ha.y) pour la dureté
Martens (kh) :

— Pm
26,43h%,

Hy (I11.15)

Pour tenir compte des défauts de pointe, les fonstd’aire développées pour le calcul de

I'aire de contact projetée prennent des formes @lusioins complexes Egs. (111.15)

Pour corriger I'aire de contact réelle, les fonetial’aire utilisées sont les mémes, sauf que la
profondeur maximalehiy est substituée a la profondeur de contaet ke coefficient 24,5 est

remplacé par 26,43 excepté pour I'équation (111.15)

111.3.1.6. IMPACT DE LA COMPLAISANCE DU BATI

Un autre facteur important dans I'analyse de lalm®ul’indentation est la détermination de la
complaisance du batt, liée a la déformation de I'instrument.

L’inverse de la raideur, mesurée par la pente délzharge, correspond a la complaisance
totale Ct du systeme décrit par I'équation (111.11) commenéta somme de la complaisance
du bati ou de la machin€;, et de la complaisance du contact lié au maté@gudécrit par le
deuxiéme terme.

\/_E 1

Cr=C —
1=t A

(111.16)

Souvent, la correction de la complaisance de lahinacest incluse dans le logiciel de
linstrument. Cependant, plusieurs éléments darsydeeme peuvent influer sur sa valeur, et

la calibration doit étre vérifieée dans toute la gaerde charges a utiliser.

La norme I1SO 14577-4 décrit les différents procegsaur réaliser la calibration. Dans notre

étude, nous avons utilisé la méthode 2, avec cohypetheses un module

de Young constant, une fonction d’aire connue et dareté variable avec la profondeur
indentée.

Un exemple de la calibration est montré sur la.Figd
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Fig. lll.4. Complaisance total mesurée a partir de l'inverskagente a la décharge en
fonction de l'inverse de la racine carré de I'aleecontact supposée connue.

L’interception de cette droite avec I'axe des omss correspond a la valeur de la
complaisance. Par la suite, les relations montptésédemment sont utilisées pour
estimer le module de Young et la dureté.

Nous allons comparer et analyser les résultatdefitation instrumentée dans une
approche multi échelles ou” nous travaillons avedstinstruments a différentes

échelles de force (du mN au kN) et de déplacenuenhn ayum).

L'information donnée a chaque échelle peut varigniicativement pour les
matériaux hétérogenes qui peuvent montrer desiptéprvariables en nano, micro et
macroindentation a cause de I'hétérogénéité dedatsre et la présence de plusieurs

phases.

[11.3.1.7. INFLUENCE DE LA RIGIDITE DE L'INSTRUMENT
Lors de la mesure du déplacement au sein du matéaiaéformation de I'instrument

est prise en compte dans le déplacement total.quersa charge est appliquée, la
charge est transférée au bati de I'appareil elelehé résultante s’ajoute a la mesure

enregistrée.

Cette déformation est linéairement proportionnalla charge appliquée comme dans

le cas d’un ressort linéaire [17]. La correctioenut donc la forme
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d’'un produit entre la valeur de la compliancgee€de la force P. Ce produit doit alors

étre soustrait aux mesures enregistrées de la reau&ante :

h=hGP (I11.17)

Ou h est la profondeur apres correction de la complasagt h la profondeur

enregistrée par l'instrument.

Ce terme de complaisance représente en fait I'egdre I'inverse de la rigidité de
contact théorique et celle mesurée par I'instrum@atte rigidité de contact est définie

comme l'inverse de la pente au déchargement, domene I'inverse de S

C; est donc calculé par la relation :

0=

_ (i) (18)

mesurée Su théorique

L’expression théorique de l'inverse de la rigidie contact est donnée par la relation (1.26), il
convient alors de représenter l'inverse de la pemésurée au déchargement a la charge
maximale en fonction de l'inverse de la racine @arde l'aire de contact réel suivant la

relation proposée entre autres Herrmann et al: [18]

(i)m(h_hmax) - (%)hzhmax =Gt gx/Al_CP (I”.lg)

En tracant (1/§ en fonction de 1/(&) % ou encore de 1h (voir relation (1.6)), la droite
obtenue coupe 'axe des ordonnées en un pointajrespond a la complaisance. Remarquez
également que la pente de cette droite permetaecéder a la valeur du module d’élasticité

réduit.

Un exemple de courbe obtenue par Chicot [19], ptéssur la figure (11.14), vérifie trés bien
la linéarité de la relation (111.20) et la maniedent est déterminé le terme de correction de

complaisance, C
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Fig. lll.5. Représentation de l'inverse de la rigidité/diP, en fonction de la profondeur
de contact, hc, obtenue dans une gamme de chagdea 25 N avec un indenteur
Vickers et en tenant compte de la corredtionde Krell and Schadlich par Chicot et al

[19]

Cependant, des corrections ont été apportées dift@entes relations. En effet la relation
(11.15) a été initialement établie pour un indemteanique méme si Bulychev [15] a montré

gue cette relation peut étre aussi appliquée asixies indenteurs sphériques et cylindriques.

Cependant, pour des indenteurs pyramidaux, il @sessaire de lui apporter une correction.
Cela a été proposé par Oliver et Pharr [8] quionhtisent dans cette relation un facteur

correctif :

__(dp _ 2
Su = (E)hzhmax = 7= PBEy/Acp (111.20)

Le coefficientp est un facteur de forme purement géométriqueprpnd la valeur de 1,012

d’apres les auteurs pour un indenteur Vickers.

A l'aide d’'un calcul par éléments finis, King comfie la valeur de 1,012 alors que Dao et al.

[3] trouvent une valeur de 1,07.

Plus récemment, une étude menée par Antunes4tlzds$ée sur des résultats obtenus a partir
d'une analyse a trois dimensions des empreintekevdcréalisées sur plusieurs matériaux
couvrant un large domaine de propriétés mécaniq(liesite élastique, coefficient

d’écrouissage et module d’élasticiteé) aboutit daateur proche

de 1,05, pratiqguement indépendant des proprietesamuies. C'est cette valeur qui sera

retenue dans nos calculs.
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Partant toutefois des travaux d’Oliver et Pharr f#ur expliquer la surestimation du module
élastique rencontrée lors d’'analyse de points éxgétaux, Hay et al. [2] démontrent que
les hypothéses dans la solution de Snedd&h [ne sont pas cohérentes, surtout en ce

qui concerne les conditions aux limites.

En effet, la solution de Sneddon [16] pour I'intion d’un semi-espace élastique par un
cone rigide montre que des déplacements radiaupalets de la surface indentée pénetrent a

I'intérieur du cercle de contact.

Pour prendre en considération ce phénomene, Efagl. [2] introduisent un nouveau
facteur correctif dans I'’équation de la rigidité.d0) qu’ils appellenf. et qui ne dépend que
du coefficient de Poisson. La relation ainsi meagifde la rigidité et le calcul desont :

dP 2
S, = (E)h=hmax =BLE, WA (11.21)

(1-2v)
4(1-v)
(1-2v)\?
4—(1—v))

%+0.154—8 cotys

AvecA=m

(3-08312cotp

ou l'angley est égal a 70,3° et représente le demi-angle eumsed du céne équivalent
possédant la méme aire de contact qu’un indent@keXs [20], c'est-a-dire 4t&iItarfy (&

est le demi-angle entre les faces opposées d'ueniadr pyramidal soit 68°).Troyon et al.
[16] suggerent que les deux types de correctiastemt simultanément si l'indenteur ne

possede pas une forme conique parfaite.

En conséquence, ils proposent d’utiliser un factieucorrection global tel qye A, afin que
celui-ci considére les deux effets. Malheureusemantaleur de ce coefficient n’est pas une

valeur fixe en fonction du type d’'indenteur utilisé

lls démontrent que cette valeur dépend de la tadlEarrondi de la pointe de l'indenteur ainsi

gue du matériau indenté. Cela complique notableseedetermination.

Meneve et al. [21] proposent deux procéduresr paléterminer la compliance de
'appareillage de mesure. La premiere méthodelda ptilisée, a été proposée initialement

par Doerner et Nix [22].

La seconde méthode consiste a effectuer des mtilamg avec un indenteur diamant sur du
verre de silice dont les propriétés élastiqespectives sont connues et considérées comme

indépendantes de la profondeur d’'indentation.
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Si dans la relation (1.20), Woigard et al. [23] défa proposé de prendre en compte le facteur
B, Chicot et al. [10] proposent quant & eux d’idtroe également le facteiiret de prendre

en compte la correction du défaut de pointe, engirepar exemple la correction de Krell et
Schadlich [24].

lls proposent ainsi de calculer la compliance ebhéelule d’élasticité réduit avec la relation :

(5) =G+ L (111.22)
h=hmax 2..y.E, tan . [[(hc—hg)2—h3]

Dans le cas de la microindentation instrumentéer paguelle le défaut de pointe a une
moindre importance, on peut ne tenir compte quéaile de contact projetée théorique, ce

qui réduit I'équation (lll.11) a

dh ’
(dP h= hmax [ 245(37\25 (|“'23)

Nous disposons ainsi des bases théorigueg paiculer la dureté et le module

d’élasticité des matériaux par indentation instrotée.

[11.4. SPECIMENS ET METHODE EXPERIMENTALE

Dans cette étude expérimentale, les spécimenséétadnt le bronze SAE 660 (SAE660), le
cuivre (Cu99) et le laiton (C27200). L'objectif de travail est de caractériser ces matériaux
testés d'un point de vue mécanique et notammenglider le modeéle et la méthodologie

proposée. Les expériences d'indentation instruraeoind été réalisées sur des échantillons

soigneusement préparés pour limiter a la fois la

rugosité en surface et l'introduction d'écrouissdifjau polissage. Par la suite, les échantillons
ont été rectifiés a l'aide de papiers SiC de diffegs granulométries et un polissage de
finition en utilisant une série de pates diamanjésgu'a la granulométrie de 1 mm.

Des essais d'indentation instrumentés de l'ordre24lgests ont été réalisés pour chaque
échantillon a l'aide d'un testeur de microduretéICS107 équipé d'un pénétrateur Vickers

(Pour un pénétrateur en diamant 40 GPa et;=0,07 [25]). La plage de charge disponible

sur l'instrument varie de 0,02 & 10 N. La résotutie@ charge est donnée pour 100 mN et la
résolution en profondeur est de I'ordre de 0,3 nas valeurs étant fournies par le Groupe

CSM Instruments.
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Tableau.lll.1.Désignation des échantillons avec plage de valeurs du module d'Young, E,
retrouvées sur un grand nombre d'articles et indtions sur les essais d'indentation
instrumentés, Coefficient de Poissof, rang de chargesh, nombre d'essais valides, Ni,

complaisance de l'indenteur;,@t le défaut de pointe de troncaturg, h

Tableau. I11.1. Désignation des échantillons

Matériau Conditions expérimentales
Désignation du E ) Cs
o O Ni | & (N) ho (nm)
matériau (GPa) (nm/mN)
SAE660 0,3 ~100
Cu99 0,28 ~120
24 | 0.02-10 -0,098 150
C27200 0,36 ~110

Les valeurs des vitesses de chargement et de dgéomant (exprimées en mN/min) ont été
fixées a deux fois la valeur de la charge maxinsgdpliquée selon la regle proposée par
Quinn et al. [26] et un temps de maintien de 15&éimposé selon la procédure d'essai
dindentation standard ASTM E92 et E38440Avant d'analyser les courbes charge-

profondeur liées a des matériaux donnés, le syseamp&imental

comprenant a la fois I'appareil et I'échantilloh ®stématiquement calibré en déterminant la
complaisance de l'instrument;.&n effet Fisher-Cripps [20] a démontré que cméen'a pas
une valeur constante, confirmée plus tard par Cletal. [19].

D'un point de vue mathématique ce facteur de ctiore Cf est obtenu a l'origine du tracé de
l'inverse de la compliance totale en fonction dedaine carrée de l'aire de contact. Par
conséquent, les profondeurs d'indentation expétaeEn sont corrigées selon la
méthodologie proposée par Fisher-Cripps [20] suggégue la profondeur corrigée est alors
égale a la différence entre la profondeur mesurdée groduit de la conformité du cadre a la

charge.
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[11.5. APPROCHE ANALYTIQUE DU PROBLEME

Les essais d'indentation instrumentés sont des ouéth avancées pour caractériser les
propriétés mécaniques d'un matériau en mesuraréplanse mécanique lorsqu'une pointe
d'indenteur est enfoncée dans la surface du matélies essais fournissent des informations
détaillées sur les propriétés telles que la durdeténodule d'élasticité, la résistance a la
déformation plastique et d'autres caractéristiques.
Il a été démontré dans de nombreuses investigasiciestifiques [27-31] que la courbe de
charge obtenue a partir des expériences d'indentpair détection de profondeur peut étre
décrite avec précision par la loi puissance sue/ant

P = Rh? (11.24)
Ainsi, la charge P est égale a une constante Rdaiarré de la profondeur d'indentation h.
Cette équation a éeté aboutie par (Hainsworth ¢1886)[27] pour développer et raffiner une
approche précédente par Loubet et al.[28], un tpluéléments finis tridimensionnels (Zeng
et Rowcliffe, 1996) [29], une analyse dimensiommeit de calculs par éléments finis (Cheng
et Cheng, 1998)[30]. Cette relation (1) a étésddi comme base pour un étalonnage du rayon
de lindent et de calibration de la complaisancen(®t al., 1999)[31]. La valeur de la
constante R dépend de la géométrie de la pointegtpropriétés du matériau indenté.

Malzbender et al. (2000) [32] ont dérivé la relatguivante pour R :

R=E, (%\/%”\E\/Eir)_z (111.25)

A savoir cette réponse meécanique s’écrit mathémetggnt sous la forme de I'équation
(111.26):

(111.26)

11 wﬁ)‘z
VecvH

R=(1 _tg IE
Les modes de déformation, au voisinage de l'indgrgent fonction du matériau sollicité, de
la surface indentée qui réagira différemment fat® r@ature et la forme de I'indenteur et les
propriétés mécaniques du matériau. Oliver et Pigdret Loubet [11] ont décrit les aires de
contact sous l'indenteur en fonction du mode demétion observé sous celui-ci, cependant
le choix d’'une expression correspondante se failasiase d’identification préalable du mode
de déformation prépondérant du matériau pour caiclhire de contact. Souvent, si le
comportement résultant est inconnu, la plupart aeteurs prennent par défaut le mode

développé par Oliver et Pharr sans doute par métssance du modelede Loubet. Cependant
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le choix va conditionner tres fortement les valedesmodule et de la dureté du matériau
étudié. D’ou, la mise en ceuvre de critere de sélecu mode de déformation par des auteurs
[35,8].

Le présent travail de recherche décrit le dévelomgme et le raffinement d'une approche
précédente par Hainsworth et al. [27] suggéréerigihe pour exprimer la relation P=R¥én
mode sink-in d’'indentation, susceptible d'étre dée analytiquement, donnant une
expression explicite pour la réponse, R. Cependanst cette recherche elle est appliquée
pour tenter de modéliser quantitativement uneicglatifférente entre le module de Young, la
dureté de l'indentation, la géométrie de l'indentetuson déplacement maximal résultant, h,

pour une charge correspondante, P, concernant da dedéformation different en pile-up.

[1.5.1. PROPOSITION D'UNE NOUVELLE EXPRESSION DE L A REPONSE
MECANIQUE POUR LE PILE-UP EN INDENTATION

Le déplacement de la matiere sous lindent esttiftmades propriétés mécaniques du
matériau, c'est pourquoi le profil de l'indent sstivent utile pour déterminer quel modele
utiliser. La profondeur totale de l'indentationgbt rarement égale a la

profondeur de contact d'indentation, hc. Les detircpaux types de topographie qui
peuvent survenir sont: le pile-up est estimé pané&hodologie proposée par Loubet et al.
[7,11,36,37] dans le cas ou hc est supérieureeh lb,sink-in est calculé par la méthodologie
d’Oliver et Pharr [8] pour hc inférieure a h.

La Fig.lll.6.montre schématiquement comment se artede matériau dans ces deux modes

de déformation.

(@)
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Surface sous
chorze

(b)

Swrbace clormee Iivdeipteun

T B ST T
|'|\'-||'|I4I

Fig. lll.6 . Représentation schématique d’une déformationlsamée de type Pile-up et sink-
in pour un indenteur parfaitement pointu. (b) lfaton schématique de la hauteur

equivalente du défaut de pointg[#0].

Sur la figure, les déformations simultanées de tyip&-in et pile-up correspondantes aux
méthodologies d’Oliver and Pharr (1992) [8] et Leubt al. (1993)[11] respectivement.
Le point de départ de notre dérivation est d'étapgproche expérimentale de Loubet utilisée
pour établir la relation entre la hauteur de can&da pénétration. Comme illustré sur la
figure 1.a. Pour dénoter la relation du pile-ud 1734,35]:

h. = ahp (mn.27)

Ou a est une constante qui prend une valeur de 1,2taéswdu rapport de l'aire de contact

projetée réelle mesurée apres test avec l'aire am¢act théorique, pour un indenteur
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Berkovich et hr’ représente la pénétration plagtiqu matériau. Elle est définie par I'équation
28:
h, =h-P/S (11.28)

L'expression de la hauteur de contact du pile-ufl|34,35] est alors la suivante:
h. = a(h —P/S) (29)

Pour tenir compte des déformations autour de I'empg, on utilise la dureté d’'indentation,
H, qui se définit comme le rapport de la force mede appliquée, Pmax, a l'aire de surface
de contact projetée, Ac, a une distance hc quespond a la plus grande surface de contact
projetée.

Pmax
H = (111.30)

Dans le cas d’essais utilisant un indenteur Viclker8erkovich de géométrie parfaite, ést

proportionnelle au carré de la profondeur de cdrig@t s’exprime selon I'équation (111.31):
A, = 24,5h? (11.31)

Nous utilisons la définition de la dureté H (vo@duation 30) pour exprimer hc:

P
he = |5ich (11.32)

Pour le calcul de S, il convient de représentemlarbe au déchargement entre 40 et 98 de la

charge maximale Rx Généralement on utilise la loi puissance suivante

P =B(h —hp)™ (111.33)
Ou B et m sont des paramétres de lissage de laulssance et¢hest la profondeur finale
aprés déchargement totale de 'indenteur.

Dans ces conditions, la pente S s’obtient par lavée de cette fonction, calculée a la

profondeur maximale :
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_dp

T dhlhen mB(hyax — he)™ ™ (11.34)

D’ou, la rigidité de contact s’exprime par la redat:

S = \/%Er\/A_c (111.35)

Ou Er est le module de Young réduit (mixte), dopag:

111.86)

ou Es ets sont respectivement le module d'Young et le aoefft de Poisson de I'échantillon
indenté et Ei eti sont ceux du pénétrateur.
Combinaison d'Egs. (27), (29) et (30) donnent :

h= % ‘z_: + _VZ"E‘fm (111.37)

Enfin, nous combinons les expressions pQuethh, Egs. (28) et (31), en les substituant dans
I'Eg. (26). Apres quelques réarrangements, le tatsehtre la profondeur d'indentation et le
déplacement est la relation 38:

—(L L [m¥H 302
P=(rm+ [y % (111.38)

Dans I'équation (15), E et H sont respectivementniedule de Young et la dureté
d'indentation instrumentée du matériakl, égale a d¢+/c)-lconstitue la seule constante
empirique, pour laquelle la valetir= 0,168 a été obtenue apres avoir analysé lebesute
charge-déplacement d'indentation mesurées sur l&rima étudié. Pour une pointe
d’'indenteur parfaite (Vickers et Berkovich) le ci@ént c=24,5. Dans I'équation (38), on
constate I'’émergence du coefficientjui dépend de la méthode de Loubet et al. [7,13534
en pile-up, et la suppression deune constante qui dépend de la géométrie deifibedr en

mode de déformation en sink-in.
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Pour tenir compte de l'imperfection de I'extréntieéla pointe, Loubet et al. [7,11] et Chicot
et al. [36] proposent une correction sur la hautlucontact (voir Fig.lll.6.b). Elle consiste a
ajouter une hauteunla la pénétration afin de tenir compte de la hauteanquante due au
fait que la pointe est émoussée. La prise en codgtga pour effet une meilleure estimation
de l'aire de contact projetée pour les petits erdorents.

Nous proposons le modéle de P en fonction“dgeton la loi puissance (1) exprimé sous la
forme mathématique indiquée sur I'équation (39) mEnsuit :

1 1 VH, _
Pz(rﬁﬁ+ﬁ§) 2(h + hy)? (11.39)

Pour de plus amples informations la démonstratshmentrée explicitement dans [32].

La profondeur h corrigée est introduite dans l'agpe analytique (€g. 39) qui a subit la
correction de défaut de pointe par I'ajout geebtimé a 150 nm (notre étude) négligée par
Hainsworth et al. [27] et prise en compte par Malmer et al. [32].

Par définition de la dureté Martens, elle est erpa en fonction du chargement ultime par

indentation et la profondeur maximale corresporel@mir I'équation) comme suit:

_Pm_ _Pm
I_IM - A = 2
A 26,43hi

|40)

Sa spécificité réside dans le fait que cette dukeigndance a contourner l'identification du
mode de déformation contrairement a la dureté ungtntée calculée sur la base de la
profondeur de contact.

La transformation des équations (X et Y) selon txéle de Bull et Page donne le systeme

d’équations des réponses mécanique modifié€ comihe s

(Pm _ 1 11 nVH,
{26,43 = 7043 Vevi T &7 E) (I11. 41)

Pm _ 1 1 1 nVH,
7643?7643 (oavevi T A2 Er) (111. 42)

D’ou, nous exprimons la dureté Martens en fonctienla dureté de contact et le
module réduit pour les modes en pile-up et en simkespectivement.
Selon le critere mis en oceuvre par Joslin et Olif8# montré dans la relation

suivante :
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Pm _ mHir
52 - 1 E2 (111.43)
PR Hir_4Pyp
D’ou, 7 x5 (11.44)

Nous substituons les rapports dg/B par celui de P/S, on obtient deux nouvelles
expressions analytiques qu’on propose pour le tdkedlureté Martens, selon les deux

modes de déformations de facon distincte.

. -2
Hy = - %(J%)Er +e (Jl;_m) (IIL 45)

S

_ i JPm
Hy = 2;43 204/C (@)Er + ( S ) (I11. 46)

Le systeme d’équations résultant, exprime la duséens en mode de déformation
en sink-in montré dans I'équation (111.45) et ledeade déformation en pile-up montré

dans I'équation (111.46), comme indiqué en-dessus.

[11.6. CONCLUSION

Le présent chapitre consiste décrire la méthodelagprehendée pour déterminer les
propriétés mecaniques des matériau examinés tgllesla dureté d’indentation, le
module d’élasticité réduit et celui du matériauyigdité de contact, I'expression de
I'aire de contact pour différentes échelles. Jeppse une nouvelle expression de la
reponse mecanique pour le pile-up en indentatianédgalement deux nouvelles
expressions analytiques pour le calcul de duretéteévls, selon les deux modes de

déformations en sink-in et le mode de en pile-up.
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Chapitre 1V Résultats expérimentaux et analyses

IV.1. INTRODUCTION

Dans le quatrieme et dernier chapitre nous analgsesystématiquement les résultats et
nous proposerons de nouvelles expressions semrgogs pour estimer les réponses
mécaniques ainsi que les duretés en mode de défomesa bourrelet soit en pile-up.

IV.2. COMPARER LES DEUX MODELES DE REPONSE MECANIQU E PROPOSES

Sur le tableau IV.1.ci-dessous, la confrontati@s dleux modéles pour deux modes de
déformations distincts, montre des valeurs difftggmles constantes empiriques résultafites
etk

Tableau. IV.1. Comparaison des constantes empiriquess’ entre les deux modéles.

Modéles Type de Expressions des modéles Constantes
proposés empiriques
déformation )
trouvées
K K
Malzbender et  Sink-in -2 0,202 | 0,638
P:(ii+s E@) (h + hy)?
al. 2000 [6] VevVH 4 Ey
Présent travaill  Pile-up -2 0,168 | 0,886
P=(ii+ EE) (h + hy)?
2021[19] aVeVH © 4 Er

Le modele de Malzbender et al. [6] ainsi que cgoposé dans le présent travail de

recherche sont inspirés du modele de Hainsworthalgl] exprimé sous la forme

-2

P= (/( \/iﬁ + £ i—ﬁ) (h + hy)?. Les valeurs différentes des constantes empiricgggtantes

et £ montrent la distinction des deux modes de défdionaet par conséquent leurs modalités
de calcul a savoir les modeles utilisés.
ISSUES DES EXPERIMENTAUX  PAR

IV.3.LES COURBES TESTS

NANOINDENTATION

La mise en ceuvre d’essais d'indentation instrursepb@ir une cascade de charges ultimes
représentatives exprimées en milli-Newtons, a $ag0j 125, 175, 200, 300 et 400 mN

engendrent la Fig.VI.1 montrant les courbes deggraents et de déchargements P-h :
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450
400 + | « Pm=60mN
350 |
300 [ 8 Pm =125 mN
— 250 - « Pm=175mN
2
£ 200 Pm = 200 mN
150 -
* Pm =300 mN
100 - 1
50 = | * Pm=400mN
0 — | | | |
0 800 1600 2400 3200 4000

h (nm)
Fig. IV.1. Courbes caractéristiques du Cu99 a différentasgels ultimes d'indentation

Les courbes superposées montrées sur la figgrelV.1. sont les courbes représentatives
qui désignent les 24 expériences appliquées suedbantillons du cuivre pour chaque
chargement ultime. A savoir 24 tests pour les 6rgdraents maximaux choisis soit un
nombre total de 144 expériences de nanoindentatgirumentée. D’ou les 6 chargements
ultimes par indentation induisent 6 pics qui s@&wetateurs d’'une part de la proportionnalité
de force d’indentation a la profondeur de péndratle la pointe d’indenteur dans la matrice
de l'échantillon étudié. Et dautre part, sur lesodalités d’interpolation des points
caractéristiques pour la détermination graphiquéadaideur de contact, S. Qui constitue un
facteur clé d’'identification de la dureté de conteicdu module d’élasticité suite a I'analyse
de la courbe caractéristique d’indentation d’'ou sppellation la méthode inverse de

caractérisation mécanique par indentation.

IV.4. LES REPONSES MECANIQUES PAR NANOINDENTATION

Les courbes caractéristiques d'indentatiorf lleh Cu99 pour diverses charges d'indentation
sont illustrées a la Fig.IV.2.qui sera examiné laubase de la profondeur corrigée, comme
illustré a la Fig.IV.2.b). Dans le but d'exprimerrelation analytique de I'empilement selon
I'EqQ. (3), il faut prendre en compte une estimationdéfaut de la pointe, qui est de 150 nm

dans notre cas selon la méthode Fischer-Cripps [13]
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(@)
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Fig. IV.2. Représentation graphique de P/(;)® en fonction de la profondeur corrigée p
six charges ultimes par empreinte (avo=150nm).

La courbe (22) montre I'évolution de la charge aux faibleseued de pénétration (
l'indenteur. La fonctiodP/(h+to)? résultante montre clairement une tendance & ladaiec h
[150,3600] nm (voir FidV.2.k) et une tendance a la hausse pour les faiblesmqetirs de
pénétration dnt de 0 & 150 nm (voir FIV.2.a)). Cette tendance a augmenter ce rapp
de faibles valeurs de profondeurs de pénétratibexggiqué par l'effet de taille en indentat
(ISE) dont l'interprétation a été discutée dans publication précédente [13,15,21]. |

conséquent, le rappode la charge sur le carré de la profondeur ditadimn n'est pa
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constant comme l'affirment les auteurs Malzbendeale[6] dans leurs hypotheses. Cette
tendance a la hausse de ce rapport aux faiblesrgale profondeur de pénétration s'explique
par l'effet de taille d'indentation (ISE). Notezeglanalyse et l'interprétation ont été discutées
dans une publication précédente [21]. Par conségleerapport entre la charge d'indentation
et la profondeur au carré n'est pas constante comaméionné par les auteurs Malzbender et

al. [6] dans leurs hypothéses.

IV.4.1. COMPARAISON LES DEUX REPONSES POUR LA MEME FONCTION
Il sS’agit de calculer les deux réponses en pileRp,et en sink-in, R par I'exploitation des

deux modeéles mentionnés sur le tableau 3 ci-dgzsus la méme fonction expérimentale

P/Hf.

450
400 ”
350 // + Pm =60 mN
300 / /- = Pm=125mN
250 / , » Pm=175 mN
Z 00 V4 = « Pm =200 mN
S /'~
a 150 // ,/  Pm =300 mN
100 -~ e * Pm =400 mN
50 - —___
0 B e t
0 1000 2000 3000 4000
h (nm)

Fig. IV.3. Courbe caractéristique de chargement d'indentatioBronze a plusieurs forces
ultimes.
Le rapport hin/hmax €St supérieur a 0,83 pour des matériaux ayandéf@mation de type
pile-up, et inférieure a 0,83 pour une déformatitntype sink-in [9] ou en référence au
rapport de 0,85 ou il est constaté un changementaties de déformation pour des matériaux

sans ecrouissage.

78



Chapitre 1V Résultats expérimentaux et analyses

127,56

Fig. IV.4. Représentation en radar du rappefit/hmaxV.s. la force ultime d’indentation pour
prédire le mode de déformation sous indenteur.

Les orbites de la représentation du radar exprimesmapports hn/hmaxdont la totalité des 23
points caractéristiques sont supérieurs a 0,88t[0]85[10].
A savoir la moyenne des rapportsinsfmax = 0.94+0.03. Ce qui explique que le matériau

SAE660 adopte un mode de déformation prédominaRilerup.

Connaissant maintenant le type de déformation kaupi. On peut tracer les tendances des
régressions linéaires des réponsgeRR; (voir la figure 4) et les reproductibilites de Isur
modélisations mathématiques (voir le Tableau. IMNBus désignons par les symbolgseR

Rs les réponses mécaniques par nanoindentation éakplar les expressions analytigies
équationsdu pile-up et le sink-in respectivement. Cependtamapport de P sufhlésigne la
réponse meécanique calculée directement par lesédsnbrutes collectées lors du test

d’'indentation instrumentée sans tenir compte dedende déformation en sink-in ou en pile-

up.
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50
| & & Rpile-up (GPa)

45 —

40 B Rsink-in (GPa)
g 35 M = Linéaire (Rpile-up
2 = (GPa))
< 30 /-'-/

*.,I/r?‘ Linéaire (Rsink-in
(GPa))
)5 f/r-
20
34 36 38 40 42 44 46 48
P/h? (GPa)

Fig. IV.5. Régression linéaire des réponses en Pile-up einirirBde la fonction P/hdu
SAE660.

Le tableau 3 enregistre les résultats de moddisatiathématique par régression linéaire

utilisant la méthode des moindres carrées pouraténmau élastoplastique.

Tableau. IV.2 Résultats de modélisation des réponses de la fonEtif par indentation

instrumentée
. Modélisation des réponses R Taux de
Modéles de calcul _ s
et Rs en fonction de P/R Reproductibilité R
Malzbender et al. RO0,7856%(P/R)-2,5029 99,19%
Présent travail. R (P/Hf)+85-13 100%

Cette représentation graphique montre la collongparfaite des points caractéristiques par
indentation & I'’échelle micro et au voisinage danmaour la relation P?hde cet alliage de

cuivre en utilisant le modéle que nous proposoepe@dant, le taux de reproductibilité par le
recoure au modele de Malzbender et al. [6] estfaesrable et il tend vers le 1 avec une
collocation des points caractéristiques non gérs@&ald’ou on enregistre comme-méme une
marge d’erreur constatée entre les deux modéleguOmontre que le modeéle proposeé par le

présent travail est plus adapté au mode de défamern pile-up.
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IV.5. ETUDE DE L’EFFET DU DEFAUT DE POINTE DE L'IND ENTEUR SUR LA
REPONSE MECANIQUE EN PILE-UP

L’objectif de la représentation graphiq&ey.lV.6, est de mettre en exergue l'influence du
défaut de pointe (lorsque la correction est prise@npte ;=150 nm ou non ;¢0 nm) sur
les valeurs des réponses mecaniqugs,eR GPa en fonction de la charge ultime pour le

SAE660 présentant un empilement.

70
©
& . © R pile-up (GPa) avec h0=0 nm
& 60 s
g
@ ° = R pile-up (GPa) avec h0=150 nm
-~ o
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2 an ¢0°
2 40 et .

% -t " e - ° . *
] L] = - :
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0 1300 2600 3900 5200
Charge d'indentation, P, (mN)

Fig. IV.6. L'influence du défaut de pointe sur les valeursrdpsnses mécaniques en GPa en
fonction de la charge d’indentation pour le SAE@8Esentant un empilement.

En effet, la figure Fig.IV.@nontre clairement que le facteug Yarie fortement en fonction de
la charge appliquée lorsque l'influence du défaupdinte n'est pas prise en compte=th
nm).

La réponse fRest estimée a (38 +2) GPa pour une charge d'iatlentallant de 0 a 5200
mN. A I'exception des faibles profondeurs de pété&n dont on constate que l'influence du
défaut de pointe et trés significative de telletesajue 13 points caractéristiques sont tres
éloignés de la moyenne des réponses lorsque lactiom du défaut de pointe est négligée
(réponses varient entre 44 et 70 GPa) contre 2goaractéristiques qui varient entre 45 et
47 GPa pour le cas ou la correction est prise enpt® L’'augmentation de la réponse
mécanique dans la plage de faibles profondeuudteés d'une surestimation de la surface de
contact. Sachant que le module d’élasticité estpmopriété intrinseque du matériau et valide
I'hypothese faite que le module de Young est coisaelle que soit la charge appliquée

[20]. Alors, cela nous conduit vers la piste quppose éventuellement que 'écart peut étre lié
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aux relations utilisées pour la profondeur de otinéd I'aire de contact, pour le calcul de
dureté instrumentée. L'effet de la dureté sur [zonse peut étre interprété physiquement et
attribué d’'une part, au réle de I'effet de la stefaur la micro dureté pour des profondeurs de
pénétration tres petites [20]. Cet effet connu deusm de « l'effet de la taille d'indentation »
généralement méne a une décroissance de la dumeisdre que la charge d'indentation
augmente. D'ou, le modele que nous proposons segtbée plus adapté au calcul des
propriétés mécaniques en tenant compte de la tometu défaut de pointe d’'indenteur pour
le cas de déformation en pile-up.

IV.5.1. APPLICATION DE LA NOUVELLE EXPRESSION PROPO SEE SUR LA
DURETE

Afin de confirmer cette idée, la duretgytd été calculée sur la base de la charge d'indamtat
P, et la rigidité sur la base de Eq. (17) en atilisles valeurs de P/(hgh données a la
Fig.IV.5.

Les résultats présentés a la Fig.IV.5.montrentataént une dépendance significative de la
dureté calculée sur la charge d'indentation.

La dépendance de la dureté a la charge mesurseadale I'|SE, a été largement étudiée et
certains aspects phénomeénologiques des explicasiamborigine de I'|SE ont été proposés

par les auteurs [18].

2,7 1.
= %
- .
52,2 -
e 0'0
P
: 00‘ »

1,7 - e . e

¢ L ]
1,2 . . .
0 400 800 1200 1600
Pm (mN)

Fig. IV.7. Représentation graphique de I'évolution deédt fonction de la charge
d'indentation ultime
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La représentation graphique de la Fig. IV.7.monimenuage de points caractéristique de la
dureté Martens exprimée en GPa relative a esdaiedtation aux charges maximales. La
tendance de la courbe est a la baisse de 2,7 GRa @aleur moyenne égale a environ 1,5
GPa. Gardez a l'esprit que la fonction de duret@relonnée est exprimée en termes de
définition de la dureté Martens qui est calculéelx (14).

Pour utiliser I'éq. (17), il est nécessaire d'idamtle type de mode de déformation sous le
pénétrateur. A partir de cela, on calcule le rapgerla profondeur de pénétration finale a la
profondeur maximale, i#,,. Dans notre étude de cas, le hf/hm ratio =0,9%2,0ce qui
montre que ce ratio est supérieur a 0,83. Donmdéde de déformation prédominant du Cu99
est I'empilement. Cela justifie I'emploi de I'exgs®n (12) comme indiqué dans [8].

En revanche, dans le cas de I'expression relathtg par rapport a sa réponsealculée en
fonction du module mixte, la charge d'indentatidriaeraideur selon I'expression proposée
dans ce travail, a savoir Eq. (17).

Avec la correction des déplacements maximaux détpgteur qui sont susceptibles d'affecter
tous les points caractéristigues des tests d'iatlentcomme cela a été montré dans les
travaux [13]. De plus, en utilisant la correctioasymétriep= 1,05 suggéré par Oliver et
Pharr [10].

2 -
HM= 0,936A - 0,0322

18 - R2 - 0,9985 —
16 - g

_,""'-'“.“

14 - -

HM (GPa)

1,2

1 -

08 - . _
1,4 1,6 1,8 2
% (GPa)

[

Fig. IV.8. Représentation de I'évolution de idelon le critére de Joslin et Oliver exprimée
dans la réponse (voir Eq. (23)).

La régression linéaire illustrée a la Fig. 1V.8.rtrerune tres bonne collocation des points et
une bonne corrélation mathématique avec un taurmteductibilité de 99,98% qui tend vers
le cas idéal avec seulement 0,02% d'écart. Airmiince on le voit, il existe une bonne
relation linéaire entre les deux parametres exasnite fonction de dureté et sa réponse
meécanique), étant en bon accord avec l'expressi@ytajue proposée dans I'équation. (18).
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IV.6. EXPRESSION DE DURETE ET DU CRITERE D’IDENTIFI CATION DU
MODE DE DEFORMATION PAR INDENTATION

Il s'agit d'estimer la relation analytique de dé@rglartens d’indentation en mode Pile-up et le
critére départagent les deux modes de déformagipligaie sur le matériau métallique massif

a savoir le Bronze soit SAE660.
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Fig.IV.9.Profils de duretés en fonction du déplacement malxite I'indenteur.
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Fig. IV.10. Relation entre les modules d’élasticité réduitsieR-in et en pile-up.

Une excellente reproductibilité expérimentale etdsedeux modules réduits en mode sink-in

et en mode pile-up avec un taux de reproductibiig®9,99%.
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Fig. IV.11. Régressions linéaires des duretés proposees erssio#tein et pile-up en
fonction de la dureté Martens classique.

Une modélisation expérimentale des relations HMBI-et HMPU-HM par la méthode des
moindres carrées montre une bonne reproductiliditéorielle. Cependant, on constate dans
la Fig. IV.11.que les expressions de HMSI et celée HMPU en fonction de HM sont
différentes et met en exergue la distinction efggevaleurs distinctes des trois duretés a
savoir que; HMAHMSI# HMPU.
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Fig. IV.12. Evolution des duretés HdJ et HMs, en fonction du critére de prédiction du mode
de déformation sous indentedt,

PourA=0,85+0,02 : Le nuage de points caractéristiquesddeetés Martens propres aux deux
modes de déformation se concentre au voisinage liteite de la valeur de 0,85.

A qui désigne le critere qui permet d’'identifiemi®de de déformation en sink-in ou en pile-
up se trouve a la limite pres de la valeur de @8§ui signifie que\ € [0.83,0.85] donc nous
nous retrouvons devant une situation ou aucun rded#éformation ni prépondérant [9]. Par
conséquent, selon certains auteurs [9] pour leutale hc et A on peut choisir entre
I'expression du sink-in [7] ou celle du pile-up [@ns la mesure ok des deux modes sont
égales. Dans le présent travail on calcule cesrigtép pour les deux modes séparément pour

comparer les résultats obtenus.
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Fig. IV.13. Ecarts des duretés Fg, et HM,, avec la dureté classique sous I'action « force
d’indentation
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Fig. IV.14. Comparaison des écarts entre la dureté Martensclaiddique indépendante ¢
déformations sous indenteur et les deux autreg@hikdartens exprimées en fonction du-

up et du sin-in dans le présent travail.
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Amplitudes des duretés (GPa)

Dureté comparées

WHMPU(GPa)| 43 |41 |43 |47 |47 48 49 |49| 5 50|50 50|51 |52|52|52|52 53
EHMSI(GPa) | 3,7 3,6 (37|42 |41 4244|4444 |45 |45/|45|46 46 4746|4648
BHM(GPa) |49 47|49 49|48 49 49 /49|49 /49|49 49|49 49|50 505050

Fig. IV.15. Histogramme représentant la comparaison des ame$itdes trois duretés en

fonction des 18 tests d’'indentations élaborés rnanéis en abscisse.

IV.7. COMMENTAIRE ET DISCUSSION DES RESULTATS

Sur la base de cette analyse, la conclusion s@Eyait étre tirée :

1. La dureté HM dans I'EqQ. (17) ne peut pas étre déngicomme une constante. Par

conséquent, expérimentalement calculé P/i{fi+hsignificativement avec le
déplacement h et la charge d'indentation correspued

Nous avons affiné une expression analytique deutatél de Martens dérivée d'une
expression P‘précédemment développée relatif & I'empilemerit §24fonction du
critére P'Y/S utilisé par Joslin et Oliver [25] pour la défation dans un mode pile-up
en microindentation. La dureté Martens ne prend @ascompte les modes de
déformation sous un pénétrateur (sink-in, pile-gqya)est son point faible par rapport &
la dureté de contact. Cependant, la propositiomessiion est un outil de prédiction de
la fonction HM variable en fonction de la charge,ld rigidité et de la module réduit
compte tenu du mode de déformation d'empilement.

Pour utiliser cette expression proposée, il vouditsilabord de déterminer le rapport
h/hm. Cela vous aidera & comprendre le mode de défammaite-up.

En perspective, cette modélisation expérimentata généralisée aux deux autres
modes de déformations, a savoir I'enfoncementlehite de la coexistence modale.
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IV.8. MISE EN (EUVRE DE L’APPROCHE PROPOSEE APPLIQUEE A L'ACIER
15CH2MFA IRRADIE PAR NEUTRON [26]

En raison des petites éprouvettes utilisées, led@sdentation est considéré comme non
destructif en pratique [27,28], ce qui est un aagatde ce test de caractérisation mécanique.
L'exigence de tester les composants sans comprenegtperformances globales du systeme
auquel ils appartiennent, tels que les réacteuckaues, nécessite une réduction de la taille
des échantillons a caractériser, ce qui justifiilisation du test d'indentation instrumenté
pour évaluer les propriétés mécaniques des maxé2®,30]. Malgré les progrés réalisés en
matiere de prévision de la fragilisation et dedeupération radiologique [31-33], des tests de
matériaux considérables sont encore nécessairgsdgdinir le processus de récupération.
Une étude comparative préalable [26] est consaarée dureté de l'acier irradié par les
neutrons et sert de référence dans le courantiltréiveomprend I'évaluation de cette dureté
en mode sink-in en utilisant la méthode classiqg@ivcer et Pharr [7] et en mode pile-up en
utilisant la propre approche des auteurs de la mdétldes éléments finis [26]. Il est largement
reconnu que le mode de déformation dans la régide pénétrateur est appliqué dépend a la
fois de la réaction élasto-plastique du matériamdenter et de la forme du pénétrateur
comme avancé par les auteurs Oliver et Pharr [Epebet et al. [8, 15-17]. En générale, la
plupart des chercheurs [26] utilisent le modelepps& par Oliver et Pharr [7], méme si le
mode de déformation réel peut étre difféerent. (Jesit-&tre parce qu'ils ne connaissent pas ou
n'utilisent pas le modéle de Loubet et al. [8, Th-De nombreux matériaux s'empilent autour
de lI'empreinte, Ainsi, les propriétés mécaniquas/élés des tests d'indentation instrumentés
sont basées sur le modeéle proposé par Oliver etr.P7q ne sont pas du tout exactes.
L'objectif de ce travail est de comprendre l'analge la dureté influencée par l'irradiation
neutronique d'un point de vue différent. Dans uenper temps, nous reconstruirons les
informations de cette étude mise en ceuvre paruesus [26] pour extraire les données
brutes de la méthode directe par simulation nuraéridgveloppée dans la publication [26].
Ces mesures sont supposées étre indépendantesétiesdes traditionnelles de calcul de
l'indentation [7,8]. Puis ces résultats sont tmit&ec les deux méthodes citées [5,6] et
comparés a la méthode directe des auteurs [26paliculier, nous notons que la méthode
des éléments finis de l'auteur [26] pour estimedffelt d'empilement est conforme a notre
approche basée sur la méthode de Loubet et all58,7]. Enfin, nous appliquons deux

expressions analytiques de la dureté Meyer enifimde la force d'indentation maximale et
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de la rigidité de contact par rapport a chaque numldéformation, a savoir I'enfoncement et
I'empilement.

IV.8.1. EFFET DU PILE-UP SUR L'EVALUATION DE DURETE

En regle générale, la plupart des chercheurs [Hb$ant le modele proposé par Oliver et
Pharr [7], méme si le mode de déformation réel peat différent. C'est peut-étre parce qu'ils
ne connaissent pas ou n'utilisent pas le modéleodeet et al. [8, 15-17]. L'objectif de ce
travail est de comprendre l'analyse de la durdtéeincée par lirradiation neutronique d'un
point de vue différent. Dans un premier temps, negsnstruirons les informations de cette
étude mise en ceuvre par les auteurs [26] pouriexties données brutes de la méthode
directe par simulation numérique développée danpulalication [26]. Ces mesures sont
supposées étre indépendantes des méthodes traditimnde calcul de I'indentation [7,8].Puis
ces résultats sont traités avec les deux méthatess d30,31] et comparés a la méthode
directe des auteurs [26]. En particulier, nous netque la méthode des éléments finis de
l'auteur [26] pour estimer I'effet d'empilement eshforme a notre approche basée sur la
méthode de Loubet et al. [8, 15-17]. Enfin, nouglignons deux expressions analytiques de
la dureté Meyer en fonction de la force d'indentatnaximale et de la rigidité de contact par

rapport a chague mode de déformation, a savofoheement et I'empilement.

IV.8.2. MATERIAU ETUDIE ET METHODE (RECHERCHES ANTE RIEURES [1])
L'étude de cas de recherche de référence [26]'@esinien de l'acier bainitique trempé
15Cr2MoV destiné a la fabrication de cuves de sgastnucléaires désignées VVER 440. La
composition chimique de ce matériau était dispendlpartir de recherches antérieures [34,

35] et est résumée dans le tableA3:

Tableau. 1V.3. Composition chimique de I'acier 15Ch2MFA (%en phids

C Mn Si P S Cr Ni Mo \Y Co As Cu

0.18 | 0.50 | 0.31| 0.014 0.016 2.80 0.07 0.5 0.009090,00.009| 0.10

Les résultats des tests d'indentation de I'acier pes deux états non irradiés et irradiés se

trouvent dans la référence [26].

Les auteurs [26] ont déterminé les profondeurséfg@fpation maximales, les zones de contact
et les hauteurs d'empilement maximales pour tyges d'analyse différents et deux états de

matériaux dans cette recherche [26] en utilisanidthode des éléments finis (simulations par
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éléments finis non linéaires du test d'indent), comme résumé dans le tableau.let
illustré sur la courbe caractéristique de nanoindent(voir Fig.IV.16).

L'étude numérique [26] a cherché a quantifier diefle I'empilement de matériaux sui
fiabilité de I'évaluation de la surface de contéeta méthode O

En conséquence, lesurfaces de contact ont été calculées a l'aide alebes charg
déplacement d'indentation simulées et comparéeswataces de contact "réelles" calculé:
l'aide d'une analyse par éléments finis |

300 r

=0= non -irradié

250 irradié

e

200

150

100

charge d’indentation

50

0 0.02 0.04 0.06 0.08
profondeur de pénétration

Fig. IV.16. Courbes char--déplacement d'inderttan pour le pénétratel

de Berkovich et non irradié et neutroni [26].

Trois géomeétries distinctes de pénétrateur onétéidiées (voir tableau .

Pour toutes les simulations, lindentation a ét@vpguée par la méme force maximi
calculée a 300N. Le pénétrateur a été traité comme s'il étaitdeig L'interaction dt
pénétrateur avec le matériau en retrait était attement

Le module d'Young E = 200 GPa et le coefficientRigsson v = 0,3 ont été utilisés pt

caractériser les caractéristeguelastiques du 15Ch2MF

IV.8.3. RESULTATS EXPERIMENTAUX ET NUMERIQUES OBTENUS PAR L A
RECHERCHE PRECEDENTE [26]
Nous présentons les résultats des simulations nguesr présentées dans la Réf [

Concernant les profondeurs maximales et les zomeontact par indentation pour trois tyf
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d'analyses difféerents et deux états du matériagdiéétavant et aprés irradiation neutronique,

sont indiqués dans le tableau 1:

Tableau. IV.4. Profondeurs de pénétration maximales et surfdeewntact calculées

numeriquement pour trois types d'analyse différehtieux états de matériau [26].

Forme du pénétrateur| Dimension d'analyse | Etat du matériau hmax | A [mm?]
[um]

Berkovich 3D N.I 72 0.158

I 68 0.146

3D N.I 72 0.157

Cone équivalent I 67 0.143

2D N.I 71 0.155

I 68 0.143

Nous exposons les résultats des simulations nuoesigrésentés par les auteurs [26].

Tableau. IV.5. Exploitation de la méthode d’OP et la méthode dé@ar FEA [26] pour

caractériser le matériau étudié.

Zone de Contact [mm’] Ap  Hyp
la méthode d’'OP Directement a partir de FEA Aop ~ Hp
N.I 0.117 0.155 1.32
I 0.102 0.143 1.40
An _ H; 1.150 1.080 /
A;  H,

Ces 2 méthodes sur le tableau 2 sont exploitéeslastimer les rapports des aires de contact

et ceux des duretés d’indentation.

IV.8.4. VALIDATION DU MODELE PROPOSE

IV.8.4.1. COMPARER LES RESULTATS DES DEUX APPROCHES

Supposons que le type de mode de déformation estrii. Donc on calcule éventuellement
les propriétés du 15Cr2MoV par le modele qui trégtsink-in élaboré et développé par les
auteurs [26] et le modéle qui traite le pile-ugbéré par les auteurs Habibi et al [19].

Nous supposons également que les résultats obpanuls simulation numeériques sont neutre
c’est-a-dire pour le calcul des propriétés mécasqgon utilise ni la méthode de Oliver et
Pharr, ni celle de Loubet et al. Donc on peut éawdigment comparer les résultats sans

l'influence des deux méthodes connues pour I'egtonadu pile-up ainsi que le sink-in. Et
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c’est cette neutralité des données issues de laoaetdirecte par simulation numérique qui
représente le point fort et 'avantage de cettaleét(souvent les études sont influencées
initialement par la premiere ou la seconde méthdeecalcul donc on ne peut pas les
comparer et émettre un avis objectif sur la figbitles résultats).

On utilise la méthode inverse pour extraire lesnd@s issues de la méthode directe exploitées
par les auteurs [26] pour vérifier la démarche é@ppndée par ces auteurs et pouvoir analyser
et commenter la voix alternative par la suite.

En se référant a la relation relative au sink-ia & relation relative au pile-up nous calculons
le rapport (R/S) par les équatior@V. 1)et (IV. 2)correspondantes respectivement a partir des

valeurs (, Ac) de la méthode directe extraites du tableau .6érdme suit:

e - ()] .
e b3 v

Les valeurs résultantes dey(B) sont injectées dans les équations conventims@V. 1) et
(IV. 2) relatives aux méthodes de Oliver et Pharr [7]eeLdubet et al.[8] mentionnées dans
I'aspect théorigue. Comme le montre le tableauiZasit :
Tableau. IV.5. Les résultats du rapport (Pm/S) du 15Ch2MFA jaitisation des deux
méthodes [7] et [8].

Forme Dimension| Etat du Méthodes utilisées pour le calcul dgA®) [mm]
d’'indenteur | d’analyse | matéria| Méthode de Loubet et al. Méthode d’Oliver et Pharr
u (8] 7]
Mode en pile-up Mode en sink-in
Berkovich 3D N.I 0,005078718 -0,011535471
I 0,003670209 -0,012771874
Cone 3D N.I 0,00529083 -0,01118195
équivalent I 0,003334562 -0,013053508
Cone 2D N.I 0,004717091 -0,011860404
équivalent I 0,004334562 -0,011664619
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Tableau. IV.6. Les résultats des aires de contacts du 15Ch2MFagpondants aux rapports

(Pn/S):
Forme Dimension| Etat  du| Méthodes utilisées pour le calcu|l Taux de
d’'indenteur | d’analyse | matériau | de I'aire de contact, Amm?] différence de
Méthode [7]| Méthode [8]| Ac entre les
d'Oliver et Pharr | Loubet et al. | deux modes
Mode sink-in Mode pile-up [%0]
Berkovich 3D N.I 0,099396117 0,158 0,37091065
I 0,084719528 0,146 0,41972926
Cone 3D N.I 0,100192115 0,157 0,36183366
équivalent I 0,081289282 0,143 0,43154348
Cone 2D N.I 0,095582222 0,155 0,3833405
équivalent | 0,087032226 0,143 0,39138303

Pour des raisons de clarté et de lisibilité desltés des aires de contacts affichés sur le
tableau. IV.6. Nous avons préféré les présenteaaréépent dans un tableau différent que le
tableau .IV.5.

Exploitation des données et des conditions du aabPdonne :

Hpnop = 2,9486 GPa
{ d'oll H,, = 2,9486 GPa (IV.3)

Hiop = 1,15 Hnop

Pour le calcul de F}, et Hyi on utilise les conditions suivantes :

Zn_;f =132 o {HDn — 1,9424 GPa va
Hiop _ 1 40" O~ UHp; = 2,1017 GPa (V.4)

Di

D’ou le tableau.l V.7.récapitulatif des duretésatieles a I'indenteur de type conique avec

analyse numérique a deux dimensions sera comme suit
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Tableau. IV.7. Tableau récapitulatif des valeurs des duretés ditation Hop, Hiop, Hon, Hoi
pour I'indenteur conique a 2D par la méthode dedlet méthode numérique supposée neutre)
et celle d’Oliver et Pharr.

Dureté instrumenté d’indentation [GPa] Taux: Hbp
Condition Méthode d’Oliver Méthode directe par /Hp
et Pharr Simulation numérique (méthodes)
Non irradié 2,564 1,942 24,26 %
Irradié par
Ceutron 2,9486 2,102 28,71 %
Taux: Hy /H,
(état du 13,04 % 7,61 % /
matériau)

La charge ultime d’indentation est supposée la m&e=300 N) pour tous les essais
élaborés par les auteurs [26] pour unifier les d@r de ces essais et pouvoir en tirer des

conclusions objectives par la suite.

IV.8.4.2. COMPARER LES DEUX DURETES MARTENS POUR LES DEUX MODES
DE DEFORMATION

Les duretés Martens sont calculées pour le modkeirsiat le mode pile-up par des nouvelles
expressions analytiquéV( 5) et (V.6) correspondantes proposées par le présent tratvalil

exprimées comme suit :

p -2

N P
Hwm sink-IN = 557 Nord (@)E + 0, 72( S ) (Iv.5)
S r

) -2
__1 Vn 1 VPm

\HM PILE-UP ™ 5643\ 2.1,24225 (@)E + ( S ) (1v.6)

S r
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Tableau. IV.8. Résultats des duretés Martens estimées par leseapoassions analytiques

(IV.4) et (IV.5) proposées dans le présent trayailyr les deux modes:

Etat du matériau Dureté Martens [GPa] Taux de
examiné Mode en sink-in Mode en pile-up | différence
(méthodes
Non irradié 2,066 2,055 5,3%0
Irradié par neutron 2,253 2,439 8 %
Taux de difféerence 8,03 % 15,44 %
Hwi et Huni

A Heint—in—Hpilo_
Taux de différence + sink—in " Pile—up
sup(Hsink_in,Hpile_up)

IV.8.4.3. DETERMINATION DU MODE DE DEFORMATION PAR LA METHODE
D’ALCALA ET AL[36].

Le coefficientA désigne la relation utilisée par les auteurs Alelal. [36] pour distinguer le
mode sink-in du mode pile-up. Lorsgiieet supérieur a 1 c’est la prédominance du piletup
dans le cas échéant lorsquest inférieure a 1 c’est la prédominance du smk-i

Ce ratioA est calculé comme suit :

RatioA =24 (.

24,56%hm ax
On calcule le ratio\ pour les 6 tests étudiés concernant les étatsatériau ainsi que les

dimensions de son analyse (3D et 2D). Ensuite acetf’histogramme (voir Fig.IV.16.)

illustratif du ratio d’Alcala et al. [36] pour lesssais misent en ceuvre en directe.
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Ratio A [/]

1,35 4
M Ratio Ap LA/24,56 hmax

1,3 A

1,25 A
1,2

1,15
1,1
1,05
1

Berkovich 3D Berkovich 3D conical 3D conical 3D conical 2D conical 2D

Tests

Fig. IV.16. Histogramme du rapport d’Alcala et al pour préde mode de déformation sous

indenteur

Les six colonnes caractéristiques des tests élalsord d’amplitudes supérieures al. A savoir

la moyenne des rappors: 1.26+0.02.

Ce qui expligue que I'acier 15Ch2MFAadopte un mddaléformation prédominant en Pile-

up. Lidentification du mode de déformation souslenteur se fait au début de I'étude

meéthodologiquement pour le choix directe de I'émumatle calcul selon le mode détecté. Mais

dans notre cas nous avons appréhendé le procesgrse pour analyser et commenter

'étude sans l'influence préalable de la connaissathu mode de déformation pour mener

I'étude de fagon objective et évaluer I'impact die4up sur I'appréciation de la dureté.

IV.8.4.4. ANALYSE ET COMMENTAIRE DES RESULTATS

Le tableau.lV.5.Montre une parfaite corrélation désultats des auteurs [26] sur les
aires de contacts et leurs profondeurs ultimesespondantes avec la méthode de
Loubet et al. [8] destinée au calcul de dans le cas du pile-up.

Tandis que les résultats de Aalculés par la méthode d'Oliver et Pharr [7] sont
différents de la méthode directe par simulation é@ugue.

L’écart de A entre les deux modes de déformation calculés ggaadéux méthodes
[7,8] précédentes correspondantes est trés sigtiifet est estimé moyennement a 39
%.

Le tableau.lV.4Affiche des valeurs correctes du rappoit/@ concernant le mode de
déformation en pile-up puisque on retrouve deswaleonformes de Aentre la

meéthode directe par simulation numérique [26] Beake Loubet et al. [8].
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IV.9.

Cependant les valeurs den(B) relatives au sink-in sont inadéquate physiqueme
portant le signe négatif. Dans la logique imposa@eQ@liver et Pharr pour le calcul du
rapport (R/S) (voir la relation xx) la hauteur maximale,, f[ievrais étre supérieure a
la hauteur (A#24,5f". Ce qui signifie la limite d’applicabilité de lagthode d'Oliver

et Pharr dans le traitement de la déformation kenRyg.

Le tableau.lV.7.I'écart de dureté enregistré eld@rmatériau irradié et non irradié par
neutron par la méthode d’Oliver et Pharr est esdm&,04 %. Tandis que la méthode
directe des auteurs [] par simulation numérique@stre une dureté plus raisonnable
estimée a 7,61 % avec une surestimation de 5,43 %.

Cependant la fiabilité des deux méthodes a samaméthode directe et celle d’Oliver
et Pharr enregistrent: 24,26 % et 28,71 % respmuwnt. Avec une marge d'écart
d’environ 4,5 %.

Le tableau 6: Enregistre une tendance haussiela diereté Martens de I'état initial
vers I'état irradié par neutron de I'ordre de 8%3t de 15,44 % pour le mode sink-in
et le mode pile-up respectivement. Ce qui représantécart de 7,41 % presque le
double.

La marge d’écart entre I'utilisation des expressianalytiques proposees (sink-in) et
(pill-up) donnent: 5,3 %o et 8 % respectivement plaucaractérisation du matériau a
I'état initial soit non irradié et I'état final doirradié par neutron. Ce qui représente
une valeur de 11 MPa d’écart pour le matériau moadié et 186 MPa pour I'état
irradié par neutron.

Figure (Fig.IV.16.). L’histogramme montre le rappdiAlcala et al. [36] pour prédire
le mode de déformation sous indenteur. Les sixnrme caractéristiques des tests
élaborés sont d’amplitudes supérieures a 1. Ceexplique que l'acier 15Ch2MFA
adopte un mode de déformation prédominant en Bile-u

MODELISATION MATHEMATIQUE DE LA DURETE VICKER S EN

FONCTION DE LA DURETE DE CONTACT

Le premier test de dureté reconnu sur les métaigetui inventé par Brinell au début du

20eme siécle [37]. Il consiste a presser un péeéiraphérique sur un métal a surface plane

avec une charge controlée et & mesurer optiquelaenirface hémisphérique de I'empreinte

apres l'essai. En 1922, Rockwell a établi un tastaesant varier la force et le diameétre de

I'empreinte. Des pénétrateurs coniques ou sphéripeevent étre utilisés, y compris la dureté
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Knoop en utilisant un pénétrateur pyramidal a leseliamant, et le test Vickers en utilisant
un pénétrateur pyramidal a base carrée [38]. Lemi®d'indentation conventionnels sont bien
adaptés a la mesure macroscopique de la dureté&cesssitent de mesurer optiguement
I'indentation laissée par les pénétrateurs [39pe@dant, une empreinte de quelques microns
de large est plus difficile & mesurer optiquem®wt.plus, il devient nécessaire de mesurer la
dureté non pas aprés l'essai, mais directementapetidssai lui-méme, pour déterminer les
propriétés du matériau sous charge [40-42]. C'astr pces raisons que l'indentation
instrumentée est apparue a partir des années 80ndtit a développer des techniques de
caractérisation mécanique des surfaces [43-451998, Oliver et Pharr ont mis au point une
technique améliorée pour déterminer la dureté emdelule d'élasticité a l'aide de tests
d'indentation par détection de charge et de déplant[7]. Elle est donc récente par rapport
aux premieres mesures de dureté [46]. Avec ceoslifg, la force verticale appliquée au
pénétrateur et son déplacement sont mesurés eimcg@andant I'essai. Le déplacement est
ensuite utilisé pour calculer la surface du pémétirasous charge. En raison d'une facilité
d'utilisation et d'un caractére non destructiffdst de nano-indentation est donc idéalement
adapté a cet effet, permettant la mesure des ptéprmécaniques des matériaux en surface, a
I'échelle du micron au nanometre [47-49].

Puisque les résolutions des capteurs de force déplacement sont de I'ordre du micrometre
voire du nanometre, il est possible de mesureruletd du matériau testé a ces échelles
[50,51]. Le pénétrateur est suppose rigide, indéédle et les phénomenes d'adhérence au
poincon seront négligés.

Les objectifs de la présente rubrique sont de metirceuvre une modélisation qui exprime la
relation entre la dureté de contact et la duretké&fs. L'étude de la relation entre la dureté
d'indentation et la dureté Martens sur un matédiatinct a I'échelle de la microdureté, a fait
l'objet d'une publication précédente [52-55]. Dante cas, les effets du module de Young,
de la rigidité de contact et de la fraction de thurent été étudiés a l'aide d'outils
mathématiques et statistiques, et sont mis en omoue identifier des pistes de recherche

concernant la corrélation de la dureté.

IV.9.1. ECHANTILLONS ET PROTOCOL EXPERIMENTAL

Des essais expérimentaux d'indentation ont étésésabur des films du matériau d'usage
courant, extraits de barre d'acier E24-2 selonolane AFNOR, déposés sur des lames de
verre a l'aide d'un nanoindenteur instrumenté MHATNGS/N: 02-00142. La composition du

S235JR désigneé par la norme AISI est la suivante:
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Tableau. 1V.8. Chemical composition of S235-JR

Eléments constitutifs C Mn P S N Cu| CEV
Tarifs 0,2| 1,4 0,04 0,040,012| 0,55| 0,38

Au moins dix (10) essais ont été effectués danpldge de charge [0-151] mN et les
profondeurs d'indentation variaient entre 0 et 1680 Le chargement et le déchargement
sont appliqués avec un pénétrateur Berkovich avitasse de 50 mN/s. Les éprouvettes ont
été traitées pour obtenir des surfaces planesgaliec des papiers abrasifs de grades 80 a
4000, puis avec une suspension d'alumine pour ltemoli miroir. Le matériau utilisé pour
les pénétrateurs est le diamant (E=1141GPa et 0,07). Dans un test d'indentation
instrumenté, la pointe en diamant est enfoncéelsswurface de I'échantillon jusqu'a une
valeur de charge maximale donnée comme dans ltiadiem conventionnelle.
Simultanément, la charge est enregistrée avemlacEment du pénétrateur comme le montre
lllustration schématique de la

Fig.IV.16.Cette figure montre une courbe caractiéie force-déplacement typique d'un test
d'indentation instrumenté conventionnel, ou lesngpaux paramétres d'analyse sont
identifiés, car elle visualise la position du péattur dans le matériau aux points critiques

selon la méthode d'Oliver et Pharr [7].

Fig. IV.17. Taille des échantillons de I'objectif expérimeritaDx-X = 125umet Y =0 pm.

IV.9.2. MICRODURETE VICKERS

Le pénétrateur est une pyramide de diamant d'use barrée et d'un angle au sommet
entre les faces opposées égal a 136°, et l'indemtast une pyramide enfoncée avec des
diagonales de base carrée. Les mesures ont ét#uétis a I'aide d'un dispositif optique
adapté ou d'un affichage direct dans les nouvegj@agrations de bancs d'essai. L'échelle
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microscopique du test a été réalisée sous une ehdegquelques grammes a quelques
centaines de grammes. Le dispositif utilisé coasigin une colonne de microscope optique
réfléchissant, qui permet de cibler la zone soéba#tur un échantillon poli. Le pénétrateur
Vickers est ensuite placé dans l'axe optique péfecteer le test, puis un microscope est
utilisé pour estimer les diagonales de I'empreidéequelques pm a quelques dizaines de pm.
Il est ainsi possible, par example, de mesureufatd d'un matériau dans différentes phases
ou le profil de dureté obtenu sur une surfaceéeadu traitée. L'essai de dureté Vickers est
illustré a la fig. 3. Pour identifier les valeurs dureté obtenues avec cet essai, la norme ISO a

introduit des unités spécifiques pour chaque dpsaiexemple Vickers: {).

Indenteur
pyramidal a base Microscopie optique d’une

empreinte Vickers

Fig. 1.13. Principe de Iessai Vickers / Empreinte

Echantillon

Fig. IV.18. Présentation de I'essai de dureté Vickers dd@h

Actuellement, les différents tests présentés sotilisables sur des machines
expérimentales qui représentent les premiers difgadindentation. En calculant le rapport
de la charge appliguée sur la surface mesurée, anarss obtenu la dureté du matériau. De
tels tests sont largement utilisés pour une catiaat®don mécanique a I'échelle millimétrique

voire micron.

IV.9.3. ESTIMATION DU MODULE D'ELASTICITE ET DES DE UX DURETES
ETUDIEES DE S235

Le module d'Young du matériau S235 est calculéaimase de la valeur de rigidité de
contact du matériau et de I'empreinte résiduelaltént du contact entre le pénétrateur et le
matériau. La méthode de calcul est explicitemetdilli&e dans [2,7,45], et méme le module

d'élasticité du matériau qui est calculé selorpfegsion suivante (Eq. (1)):
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(IV.8)

En= (193 A0

Ou E et E, sont les modules d'Young de la pointe d'indentagb celui du matériau,
respectivement, et vi et vm sont leurs coefficietés Poisson. Le module d'élasticité du
matériau est ensuite déduit du module réduit eantenompte des propriétés élastiques du
diamant constitutif du pénétrateur. Quant a la yrégalement appelée dureté de contact,
elle est calculée selon la méthode d'Oliver et iPénaec la profondeur de contact. La relation
permettant de calculer cette dureté tient comptéadeurface de contact projetée, d'ou le

coefficient de 24,5 selon I'équation 2:

P
H - max
IT™54,5n2

(IV.9)

La dureté est une mesure de la résistance du ma@ta pénétration de la surface par un
pénétrateur avec une force qui lui est appliquaecBnséquent, la dureté Vickers est calculée
differemment de la force exercée sur le matériaaotérisé, F, sur la diagonale d'indentation,

selon I'expression suivante (3):

2F sm(136°/2)

Hy=0,102 =0,189 (IV.10)

IV.9.4. RELATION ENTRE LA DURETE VICKERS ET LA DURE TE
D'INDENTATION

Dans un test d'indentation instrumenté, la poinéendntée est enfoncée sur la surface de
I'éprouvette de l'acier S235 jusqu'a une valeurcli#Erge maximale donnée, comme dans
l'indentation conventionnelle en fonction de I'ét@n du déplacement du pénétrateur dans la

matrice de I'éprouvette, étudiée comme le montfiglae 3 ci-dessous.

160
150 p—
4
130 7
120 S~ /
110 / f
100 ~ f
90 / /
—_ 80 ~ /
Z 7 ~ /
£ 60 ~ /
T 50 ~ /4
10 " /
20 o /
0 150 300 450 600 750 900 1050 1200 1350 1500 1650
h (nm)
Fig. IV.19. Courbe caractéristique force-déplacement d'urdeesianoindentation

instrumenté
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Figure (Fig. IV.19.)montre une courbe résultantdyge élastoplastique, a savoir la zone de
chargement définie par I'évolution de la force dBintation maximale augmentant jusqu'a un
pic de 151 mn et une profondeur de pénétration mabei correspondante du pénétrateur de
1690 nm. Ensuite, un retour élastique est obsersguja une profondeur résiduelle de 1321
nm (comme illustré a la Fig. IV.16.).

La relation entre la dureté Vickers et la duretédéntation est illustrée par le nuage de points
de la figure (Fig. IV.20.), ci-dessous:

11909,688
21885,031 00 10960,62

11246,664

5

15092,563

7839,438

Fig. IV.20. Graphique radar avec marqueurs de dureté Vickefsnetion de la dureté

d'indentation.

La variation de la dureté Vickers en fonction dedlaeté de contact est exprimée par une
modélisation utilisant une régression linéaire deeindres carrés, comme le montre
I'équation:

=0.0926H-9*107° (IV.11)

Avec un taux de reproductibilité R2 trés favoradde'ordre de 100%.

L'expression obtenue par modélisation montre uet édictoriel parfait entre Het Hr, ce qui
reflete I'excellente reproductibilité expérimentae permet une prédiction factorielle. La
relation entre la dureté Vickers et la dureté detaxt, en fonction du module d'élasticite, est

illustrée par le nuage de points de la figure 20asue:

103



Chapitre 1V Résultats expérimentaux et analyses

25000 - 2500
* HIT (Mpa)

= Hv

20000 - - 2000

Linéaire (HIT (Mpa))

Linéaire (Hv)

15000 -+ - 1500

10000 -+ - 1000

5000 - - 500

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

EIT (MPa)

Fig. IV.21. Diagramme de dispersion de la dureté Vickers déa deireté d'indentation en

fonction du module d'élasticité.

La régression linéaire reflete les expressiongddes duretés étudiées, en fonction du module
et de leurs taux de reproductibilité correspondantiqués dans le tableau suivant:
Tableau. IV.9. Résultats de régression pour les duretés respsdtivélr vs. Br

Types de dureté Expression Taux de reproductibilité
Hy 4,862%1-19,918 83,42%
Hir 52,5051-215,07 83,42%

Le systeme d'équations présenté dans le table8iedf.intéressant dans la mesure ou il
exprime ['évolution de la dureté par la variatioroigsante des modules d'élasticité.
Cependant, les facteurs correspondants ne sontrgmseproductibles. Par conséquent, les
corrections imposées par les résultats de régressiorimés dans I'équation (1V.11) a partir
de la courbe de tendance illustrée a la Fig.IV@&it,entroduits, puis le systeme d'équations
suivant est obtenu:

H, = 4,862E;; — 19,934
{ v IT (IV.12)

HIT = 52'511E1T - 215,096

On voit que le systeme corrigé d'equations (IV.@&primant H et Hy, en fonction du

module d'Young propre au module examiné, est rejutdale et prévisible. Pour stimuler la
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compréhension du probléeme du couple de duret¢ i) en fonction de I'évolution du
module d'Young, nous essayons d'analyser la ralatitore le module d'élasticité et la rigidité
de contact du matériau étudié, illustrée par legeude points de la Fig.IV.22. ci-dessous:

25000
20000
15000 ’////,,3”
=
a
5 /
‘.’_ 23
ur 10000 -
*
5000
0
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14 0,16 0,18
Fmax/hmax (mN/nm)

Fig. IV.22. Courbe de tendance du module d'élasticité en famcte la rigidité de

I'Aluminium.

Fig.IV.22.montre la relation entre le module d'dte et la rigidité de contact de

l'aluminium, exprimée par I'équation suivante (I3):1

Eir = 125607 ({22 + 666.64 (IV.13)

Avec un taux de reproductibilité’®Rés favorable de l'ordre de 98,81%.

Le module d'élasticité est proportionnel a la iitgidlu matériau, par conséquent la rigidité de
contact du matériau dépend du module de l'aluminiGeci explique la proportionnalité
directe par transitivité entre les deux duretésliéts et la rigidité de contacty{,, ). La
relation entre la dureté de contact et la fractierdureté du matériau examiné est illustrée par

le nuage de points de la figure Fig.IV.23.suivante:
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10000 =

5000
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Fig. IV.23. Courbe de dureté d'indentation en fonction dedetion de dureté.

L'équation (IV.14) exprime la relation factoriettatre Hr et (:’Z’ﬂ) comme suit:

Hr=75,046{2%)+1965,3 (IV.14)

max

La modélisation exprimée dans la relation (IV.149ntne que la dureté d'indentation est
proportionnelle a la fraction de dureté. Mais, auvacfacteur de reproductibilité de 53,94%
qui ne permet pas de prédiction. Par conséquentprécision du coefficient de
proportionnalité K=75,046 est discutable, ce gprésente la pente de tendance du nuage de
points exprimant la dureté de contact et la fractie dureté. Afin d'augmenter la possibilité

de généraliser la relation (IV.14), une analysdadeelation entre I'énergie de déformation
3 3

d'indentation(%) et I'énergie de déformation du test Vickégg’-), sont représentés par le
IT IT

nuage de points de la Fig.IV.24,ci-dessous:
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0,08

0,07 P

0,06

0,05

0,04 /

0,03
'y /
0,02 /

0,01

H3/E;? (GPa)

0 10000 20000 30000 40000 50000 60000

H/E? (GPa)

Fig. IV.24. Diagramme de dispersion de I'énergie de déformaliadentation et celle

provenant du test Vickers.

3 3
L'évolution de(%) selon (:—ZV) est exprimée par modélisation a l'aide de la ssjpe
IT IT
linéaire des moindres carrés, comme le montredtau (IV.15) ci-dessous:
3 3
Bir-10%%)+8.107° (IV)L5
Ejr Ejr
Avec un taux de reproductibilité’®Rés favorable de I'ordre de 100%.

3 3
L'expression obtenue par modélisation montre ust &dictoriel parfait entreZ’TT) et (5—2") qui
IT IT

reflete I'excellente reproductibilité expérimentatgoermet une prédiction factorielle.

IV.9.5. ANALYSE ET COMMENTAIRE DES RESULTATS

L'essai de dureté Vickers peut étre séparé dai'dssmicrodureté par le fait que le premier
implique parfois un trées grand nombre de grainsattigties, tandis que le second est en
principe destiné a définir les propriétés au se#s drains soit de la matrice, soit de ses
différents constituants. Cependant, lI'essai de télufeurnit des valeurs moyennes des
propriétés d'une zone assez importante du métallestai de microdureté permet de
déterminer les caractéristiques locales.

* Nous avons modélisé I'évolution de la dureté ¥isken fonction de la dureté de contact par
régression linéaire par la méthode des moindregsagdont I'expression obtenue a montré un
effet factoriel parfait entre Het Hr, qui refléte I'excellente reproductibilité expéentale et

permet une prédiction factorielle.
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* Nous avons également exprimé la régression lieéde la dureté Vickers et de la dureté
d'indentation respectivement, en fonction du moddfoung, spécifique au matériau
examiné, et obtenu un systéme d'équations corggdlifi€é de reproductibilité et de
prévisibilité.

* Le module d'élasticité est proportionnel a ladigg du matériau, d'ou la rigidité de contact
du matériau dépend du module de I'aluminium. Cepligue la proportionnalité directe par
transitivité entre les deux duretés étudiées agidité de contact.

* Déterminer la relation factorielle entre la déred'indentation et la fraction de dureté.
Cependant, cette étude devrait étre étendue arabaumatériaux, éventuellement pour
déterminer le coefficient de proportionnalité lagpteprésentatif.

* L'évolution de I'énergie de déformation par rapol'indentation, en fonction de I'énergie

3
de déformation par rapport a la dureté Vickers, tneoan effet factoriel parfait entr(ezl%) et
IT

3
(:—2"), ce qui reflete I'excellente reproductibilité exptentale et permet une prédiction
IT

factorielle.
[V.10. CONCLUSION

Les modeles résultants fournissent des moyens srdpl@rédiction de la profondeur
de pénétration en fonction de la force dindentatappliquée pour un matériau
métallique massif de type élastoplastique, maipeisnettent également la prédiction
des valeurs de E et H a partir du comportemerd deurbe de chargement.

On a proposé également des nouvelles expressigrA$A3) pour les deux modes
d’écoulement de matiére sous indenteur en 'ocogsgeen mode pile-up ainsi qu’en

mode sink-in.
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conclusion générale

1- Concernant les résultats de réponses mécanigsigs de la méthode d’Oliver et
Pharr sont différents a ceux obtenus par notre ogher analytique basée sur la
méthode de Loubet et al., pour le mode de défoomatin pile-up.

2- L'écart, A, des résultats des réponses mécaniques entre delanbases sur la
méthode d’Oliver et Pharr et le présent travailcas de basculement d’'un mode a un
autre par méconnaissance ou erreur est estimé a :

-2 -2
(LL+£ zﬂ) _<1 1 zﬁ)

MG 4 E, aveVH | A4 Ey

3- Pour la gamme de matériaux que nous avonséstudis constantes empiriquest

¢ sont susceptibles de varier avec la variatiotadgeomeétrie de la pointe choisie et
aussi avec la désignation des zones de contadeséali projetées utilisées pour
calculer les valeurs de dureté. Dans le cas duupilee coefficients est substitué par

a.

4- Une comparaison entre la nouvelle expressionegtrésultats expérimentaux
d'indentation a montré un excellent accord pour n@tériau a I'échelle de

microindentation pour un matériau présentant unpmytrement élastoplastique.

5- Nous proposons une nouvelle expression dé pohr un mode d’écoulement de
matiére sous indenteur de type pile-up, en preeantonsidération la correction

imposée par le défaut de pointe, comme est prédantcette équation :

-2
p= <ai\/2\/iﬁ+ %g) (h + ho)?
6- Ce modéle résultant fournit un moyen simple dédpe la profondeur de
pénétration en fonction de la force dindentatiopplaguée pour un matériau
métallique massif de type élastoplastique, mapermet eégalement la prédiction des
valeurs de E et H a partir du comportement de larbm de chargement. En
perspective, il est intéressant d’étudier les sfte€écrouissage et le passage d’échelles
micro-nano pour pousser la limite de cette recleettavantage.
7- Nous proposons des nouvelles expressiops(RAS) pour les deux modes
d’écoulement de matiére sous indenteur le pile-mgi aque le sink-in comme est

présenté dans ce systeme d’équations:
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-2

_ Vn VPm
v = o\ e, o 0F)
9 —2
_ Vn VPm
M= 26,143 Zaﬁ(@;)]ﬂ +( S )
L r

(Mode sink — in)

(Mode pile — up)

En perspective, il est intéressant d'étudier lefetefd’écrouissage et le passage

d’échelles micro-nano pour pousser la limite detecaecherche d’avantage et

notamment dans ce domaine stratégique et sens#islaé&hcteurs nucléaires et des

matériaux radioactifs.
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Résume

Parmi les méthodes expérimentales les plus ntegala technique de nanoindentation
instrumentée. Cet essai non destructif appliquédssrvolumes de matiére en miniature est
tres adapté a I'examen nanomécanique des matém@tedligues massifs. L'objectif de ce
travail est de mener une étude expérimentale erdgyaroposer un modele semi-empirique
utilisable comme outil prédictif pour optimiserr@onse meécanique. De nombreux célebres
auteurs ont mené des investigations sur les répangeaniques par indentation en mode de
déformation en affaissement soit le sink-in. Magdte réponse n'a jamais été calculée en
mode de déformation en bourrelet soit en pile-up.pkésente recherche, s'est focalisé sur
cette problématique et a proposé des expressioabytignes relatives aux réponses
mécaniques et aux duretés pour y remédier a cetimé.

Mots-clés Nanoindentation, mode Pile-up, expressions aigalgs, réponses meécaniques,
dureté.

Abstract

Among the most common experimental methods is therumented nanoindentation
technique. This non-destructive test, applied tmiatiure volumes of material, is highly
suitable for the nanomechanical examination of lma#kallic materials. The objective of this
work is to conduct an experimental study with tiva af proposing a semi-empirical model
that can be used as a predictive tool to optimieelranical response. Many renowned authors
have carried out investigations on mechanical nesg® by indentation in sink-in deformation
mode. However, this response has never been cdula pile-up deformation mode. The
present research focuses on this issue and propasagtical expressions related to
mechanical responses and hardness to addresshis g

Keywords: Nanoindentation, pile-up mode, analytical exp@ssi mechanical responses,
hardness.
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