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Résumé

Résumé

L'objectif de cette étude est de déterminer lepnpétés mécaniques (dureté, ténacité) et le
comportement en frottement et usure des matéri@aniques.

Pour réaliser ce travail, on a fait quelgues essaisieux échantillons des céramiques de type
oxyde: I'oxyde de I'aluminium (alumine) A et I'oxyde de zirconium (zircone) ZsO

Nous avons utilisé la méthode de I'indentation ¥rskpour déterminer la dureté et la ténacité
des deux échantillons, c'est une méthode simplesajbase sur un pénétrateur en diamant
sous forme pyramidale a base carrée, et un anglE3ée on le met sur la surface polie
d'échantillons & une charge de 100 a 1000 gfhbrgement complet est normalement
appligué pendant 10 a 15 seconde. Cette opératimogue une empreinte microscopique sur
la surface, et des fissures intérieures et ext@sewn peut calculer la dureté et la ténacité par
le calcul de la moyenne de ces fissures a l'aiderdiations théoriques données par des
anciens chercheurs.

Pour étudier le comportement tribologique de nddohantillons, nous avons fait des
expériences de frottement d'ou on a utilisé unsgelise, et une balance analytique de grande
précision (10g), sous les méme condition et la méme chargecaesed une température
ambiante a laide d'un papier abrasif de carburglge&um (SiC) 7220, les résultats obtenus
montre que la résistance a l'usure de la zircon@ZYest plus faible que celle de I'alumine,
donc l'alumine est plus dure que la zircone, @estjue nous avons prouvé pour les tests
d'indentation, d’ou on a trouvé les résultats deueeté et la ténacité de l'alumine 7,40GPa et
13,12  MPani? et pour la zircone 820 Gpa et 893MP4m



Abstract

Abstract

The aim of this study is to determine the mecharpcaperties (hardness, tenacity) and the
behavior in friction and wear of two ceramic madts; the alumina ADs; and the oxide
zirconia ZrQ. Vickers method of indentation is used to deteamihe hardness and the
tenacity of the two samples method, which is bamed diamond penetrated in pyramidal
form and with a square base, and an angle of 1@6the polished surface of the samples
with a load from 100 to 1000 gf. The complete logdis normally applied during 10 to 15
seconds. This operation causes a microscopic pnirthe surface, and internal and external
cracks. Hardness and tenacity were calculated timmaverage of these cracks, using the
theoretical relations published in literature.

To study the tribological behavior of our sample® made friction experiments with a
polishing machine (SiC n°220), and an analyticdubee of high degree of accuracy (10-4g),
under the same conditions and the same load, ddyuader room temperature. The results
obtained show that the resistance to wear of theozia (ZrQ) is weaker than that of I'
alumina. Therefore the alumina is harder than mieoThe hardness and the tenacity of
alumina, 7,40 GPa and 13,12 MP#%mand for the zirconia 8,20 Gpa and 8,93 MP3m

respectively.
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INTRODUCTION GENERALE

Introduction générale

Les céramiques sont des matériaux tres anciessdetfacon courante, on les associe
aux produits de terre cuite connus depuis le réqlie, les "tuiles" de la navette spatiale sont
en céramique... C'est a dire si ce matériau accgnepdhistoire de I'humanité, d'hier a
demain et a I'heure actuelle, son emploi s'avedespensable dans pratiquement tous les
domaines de l'activité humaine.

Les céramiques techniques sont présentes danseddsurs nucléaires, aéronautiques et
spatiaux, informatiques et électroniques, médicpak exemple. Bien connues du grand

public, les céramiques dites " traditionnelles tseoeprésentées par exemple, par la
porcelaine, la faience, la poterie, ou encoreusst et briques, les carreaux de sols et murs et
les céramiques sanitaires, et contribuent au codéonotre vie quotidienne.

Par définition, les céramiques sont des matériamxmétalliques, non organiques, et qui sont
obtenus par l'action de fortes températures.

Les progres extraordinaires de la science des maxeont élargi le champ des propriétés
potentiellement riches en applications : propriétdsctriques, magnétiques, optiques,
piézoélectriques, mécaniques, nucléaires.... ettla@aes matieéres premieres, des oxydes et
des non oxydes (carbures et nitrures), produit§mdiistrie chimique.

Si a l'origine, l'argile, silicate d'alumine hyd¥at(SiQ Al,O; H,O) constituait la matiere
premiere fondamentale pour la fabrication des ciyaes décoratives, de carreaux, de
sanitaires et de quelques réfractaires, I'emplanalevelles matieres premiéres naturelles ou
synthétiques de type alumine frittée, silice, cosgzosilico-alumineux ou silico-magnésiens
(cordiérite, mullite, stéatite) a favorisé l'essles céramiques techniques. Les progres de la
chimie ont élargi le choix des atomes. Ces dernliessalcalino-terreux, le carbone, I'azote ont
permis de développer des phases nouvelles : oMymjtsialon, carbure.... utilisés dans les
céramiques de pointe. La notion de matiére premaedonc beaucoup évolué. Il s'agit de
matériaux ayant subi une préparation extrémemeanplaxe.

Dans les dernieres décennies, I'essor des cérasnigcieniques a été remarquable. En effet,
leurs hautes performances, méme a températureeélpgamettent des applications la ou les
métaux ont atteint leur limite. Ainsi, l'utilisatiade ces nouveaux matériaux en remplacement
des métaux dans ces applications s'impose en dedupropriétés intéressantes qu'elles

offrent.



INTRODUCTION GENERALE

Parmi les caractéristiques exceptionnelles desriguees en trouve:

1 faible réactivité chimique, bonne teau& corrosions;
2 haute température de fusion ou de décomposition;
3 haute dureté;

4. hauts modules d'élasticité;

5 charge a la rupture élevée;

6 bas coefficient de frottement, bonne résistantesare.

Cependant, le probleme majeur présenté par lesncigpaes est leur fragilité, c’est a
dire une tendance a se rompre brutalement, sansrmiétion plastigue appréciable. Ce
caractére fragile rend leur utilisation délicate parainte de manque de fiabilité da
essentiellement a une grande sensibilité aux defdidiaboration tels que la porosité. Le
présent mémoire se compose de quatre parties :

La premiére partie comporte une étude bibliogrpdidans laquelle on fait appel
aux matériaux céramiques et leurs caractéristigriasipales. Dans la deuxiéme partie, nous
présentons la tribologie des matériaux céramiqtiessanécanismes de frottement et d'usure
d’'une maniere générale et plus particulieremeni aes céramiques. Un bref rappel des
propriétés des matériaux utilisés dans cette &adeprésenté en fin de cette deuxieme partie.
Dans la troisieme partie, nous présentons les mat€étudiés : élaboration et préparation des
échantillons pour les essais d’'indentations eesssis de frottement ainsi que les techniques
de mesure (dispositif de frottement et usure) einkéthodes d’observation et d’analyse des
fissures dans notre étude. Dans la quatrieme part@s analysons les résultats
expérimentaux et les propriétés mécaniques dentialel et la zircon et leur résistance a

['usure.
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Chapitre | Etude bibliographique

| -1-Les céramiques
[-1-1- Définition

La racine grecque du mot céramique est Kéramosiguifie argile. On trouvera dans
le dictionnaire la définition du mot "céramiquedbjet issu de la cuisson d’une terre argileuse
qui peut étre émaillée ou vitrifiee en surface pdonner de la faience, de la porcelaine...Si
I'étude des produits issus de la cuisson d’'une aégieuse (porcelaine, briques, tuiles...) ou
non (produits cimentaires) peut étre I'objet d't@rhe de recherche des céramistes, le theme
"céramique” a été largement étendu. Tout d’abordaxydes réfractaires, dont As, SiO,
qui peuvent étre issus de la cuisson de la patleasg, puis a d’autres composeés réfractaires
tels que les carbures, nitrures, borures, et méswujau carbone et a ses dérivés: carbone et
graphite aggloméré, diamant, DLC (Diamond Like ©@arbou carbone adamantin),

pyrocarbone, électrodes prégraphitiques...

Tous ces matériaux, dits céramiques, sont des isaxémon organiques (hors
précurseurs carbonés et liants), non métalliquesj(t correspond a la meilleure définition
des céramiques) et qui peuvent éventuellement bagles verres qui sont essentiellement
des oxydes ou halogénures non cristallisés, maisnguprésentent pas d'ordre a grande

distance.
I-1-2- Les grandes caractéristiques des céramiques

Les matériaux céramiques présentent une caragj@gsessentielle par rapport a
d’autres matériaux, les atomes ou constituantdewuleréseau cristallin sont en général tres
solidement liés entre eux par des liaisons fortes.

Dans la majorité des céramiques oxydes@4al ZrO,, UO,, TiO,...) les liaisons sont
du type ionique. Les cations métalliques cedenslélectrons aux anions d'oxygéne. Il n'y a
pas a priori d’électrons disponibles jusqu'a despteratures élevées pour la conductibilité
électronique. Il en découle des patrticularités reunables générales dues a ce type de liaison:
température de fusion élevée, inertie chimique,ridr@ thermique, grande dureté
accompagnée malheureusement de son corollaire gnanee fragilité. On trouve une partie
de ces particularités dans les céramiques de tggmues, nitrures, borures et jusque dans
certains composeés du carbone : les liaisons embtrees sont fortes de type covalent, les
électrons des constituants étant mis en commun @eaurer cette liaison. Les forces inter-
atomiques sont moins élevées que dans les liaisaitgies, mais on retrouve les principales

caractéristiques : une température de fusion éJetidertie chimique et, en général, une
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grande dureté. Par contre, les caractéristiquasldtion thermique et de non conductibilité

électrigue peuvent étre moins marquées (en padriqubur certains carbones).
[-1-3- Les domaines d’applications

L’ensemble de ces propriétés remarquables conddiésadomaines d’applications
privilégiés : composants soumis a des températle®es, outils de coupe, pieces d'usure,
filieres, matrices, creusets et becs de coulée émur en fusion.... On parlera pour ces
applications de céramiques structurales.

Mais les céramiques peuvent aussi présenter paircaimpositions, des structures
spécifiques, des caractéristiques autres que npeEset thermiques.

Certaines céramigues peuvent étre conductriceguenj supraconductrices, avoir un
comportement de semi-conducteur, peuvent présedés caractéristiques ferro- et
piézoélectriques, magnétiques, optiques, physiomighes remarquables. On parlera pour
ces applications de céramiques fonctionnelles.

Pour leurs différents types d’applications, lesaogiques structurales et fonctionnelles
sont élaborées et étudiées dans des laboratogesmagix sous forme de poudres (ou solides
divisés) qui sont mises en forme et frittées, detements ou de composés massifs. Les
recherches peuvent avoir un caractere fondameraisl efles sont principalement ciblées sur

I'optimisation de I'application structurale ou fdionnelle visée.
[-2-L'élaboration et la mise en forme des céramigue
[-2-1- Les poudres

Si I'on excepte les revétements de surface obtpauwoie chimique ou a partir de
gaz, les céramiques sont utilisées directement oo de poudres : pour I'élaboration de
pieces massives ou de revétements céramiquescorean dispersion de poudres (ou fibres)

céramiques dans une matrice comme renfort.
[-2-2- La préparation

C'est une étape importante et parfois un passagge giiour la mise en ceuvre d’'une
céramique massive ou d'une céramique utilisée comeméort dans une matrice. Les
caractéristiques de la poudre peuvent conditiotesepropriétés du produit fini qu’il s’agisse
de poudres abrasives, de poudres pour la catalgspoudres en vue d’'une compaction par

frittage pour obtenir un produit massif, en vuengwispersion dans une matieére métallique,
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céramique, organique, en vue de I'alimentation dlispositif de projection thermique pour
des revétements...

Les poudres sont élaborées a partir de précurpanideux types de procédés qualifiés
de voie séche (calcination, pyrolyse, broyage méoan..) et de voie humide (précipitation a
partir d’'une solution, d’'un sel fondu, coprécipat procédeé sol-gel).

Une trentaine de laboratoires a été recensée fudé des céramiques. Plus de la
moitié étudie ou dispose de moyens d’élaboratiofitites ou de poudres par voie seche, par

voie humide et plus particulierement par le procguiégyel.
[-2-3- La caractérisation des poudres

Les poudres sont caractérisées par des technigdisonnelles de mesure de densité,
granulométrie, surface spécifique, compositionjcitire cristallographique si nécessaire...
mais aussi, selon la vocation ou les themes deerelsbs du laboratoire, par les mesures de
propriétés physiques spécifiques, les propriétgmetagues par exemple.

Plusieurs laboratoires régionaux ont une actividdiée aux techniques de fabrication
de poudres ou de solides divisés, a I'étude deioed de leurs caractéristiques mécaniques
pour des abrasifs par exemple, physiques, physicoigues comme les réactions de surface,
I'oxydation, I'évolution structurale au cours dasitements thermiques. Dans les autres
laboratoires, les poudres fabriquées sont destiaéés préparation de produits massifs,
dépobts, dispersion dans une matrice, dont I'étugle propriétés est I'un des théemes de

recherche du laboratoire dans le domaine des cguasi
[-2-4- Le conditionnement des poudres

Les poudres doivent étre conditionnées pour éteesnén ceuvre industriellement. Le
conditionnement est étudié par plusieurs laboregoir

Il peut concerner la sphéroidisation des poudreseou agglomération en agrégats
grace a des dispositifs d’atomisation séchagee@étbmétrie permet de contréler et d’assurer
une alimentation homogene des matrices (pour lacktipn de comprimés avant frittage),
des dispositifs de projection de poudres (pourtewménts) ou pour mise en lit fluidisé (dans
certaines applications). Outre la géométrie, 'aggtration permet de préparer, par mélange
de poudres, la composition "macroscopique” soubaité

Le conditionnement peut également étre relatif dispersion homogene des poudres
dans une solution, dans un liant fluide, hydrawdigpour les matériaux cimentaires, dans une

pate. Ce stade concerne les préparations pounriplissage de moules, la préparation de
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barbotines pour produire des céramiques. Il esli€fpar plusieurs laboratoires qui regardent
plusieurs aspects liés aux interactions entre quéets, a leur non agglomération, a la

formulation de la solution, aux adsorptions enaeeaf.. Ces études peuvent viser la mise au
point de modeles.

Le conditionnement peut relever enfin de I'étudelalehéologie de ces solutions,
fluides ou pates complexes, multicomposants podaioes applications dont le remplissage
de moules, le coulage en barbotine, le coulageaedds... Ce stade est étudié par différents
laboratoires pour fabriquer des céramiques. Lesasgondamentaux de la rhéologie de ces
systemes sont plus particulierement étudiés et hs@dédans un laboratoire grenoblois avec

notamment des applications a la fabrication desuibrique ou de matériaux cimentaires.
[-2-5- La mise en ceuvre d'une céramique massive
a- La mise en forme d'une piéce a vert

Avant le frittage qui permettra d’obtenir par cHage une céramique massive, les
particules de poudre enrobées ou non d'un liante \additifs, sont comprimées dans une
matrice qui préfigure la forme définitive de la geefrittée. Le produit issu de la compression
est appelé "comprimé”, "piéce a vert" ou "cru".danpression permet de mettre en contact
les particules de poudres, de diminuer la porositéle donner une tenue mécanique au
produit avant frittage. Cette étape de comprespeut conditionner les caractéristiques du
produit fini. Son étude nécessite la connaissaneelad comprimabilité (aptitude a la
compaction) de la poudre, la répartition des poésset de I'alignement des particules sous
I'effet de la pénétration et du retrait de 'oud# compression, du frottement sur les parois de
la matrice. Cette étape fait I'objet de recherdpgisvisent a modéliser le procédé en vue d’'un
frittage ultérieur pour réaliser des outils de aaugles pieces d'usure en céramique... ou en

vue de la fabrication d’excipients pour l'industplearmaceutique.
b - Le frittage d'une piece mise en forme

Apres un déliantage éventuel et grace a des mécaside diffusion en surface et aux
joints de grains qui permettent le transport d’aerat qui sont activés thermiquement (ou au
moyen d'autres additifs facilitant ce processus),frlttage permet la densification des
comprimés, tout d’abord par soudage des grainsoddrp, puis par diminution progressive
de la taille des porosités. Le frittage est gémr@naht effectué a une température voisine des

2/3 de la température absolue de fusion. Il pedtateindre des densités de I'ordre de 95 %
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de la densité théorique, densités trés prochesgales a la densité théorique sous I'effet
d’'une pression ou d’'une compression isostatique.

Une dizaine de laboratoires régionaux disposemtstiiilations de frittage, avec
notamment la compression isostatique a chaud. pkesiettent la réalisation de produits
obtenus par frittage naturel, sous atmosphere, sbasge, en phase liquide, par frittage-
réaction, par sinter-hip (High Isostatic Pressure@mpression isostatique a chaud)...

Les études peuvent concerner les mécanismes diagéritet leurs aspects
«métallurgiques”. Elles ont pour objectif la modation des mécanismes en vue, notamment,
d’apprécier les retraits résultant de la densificatiu comprimé pour obtenir une piéece frittée
avec des dimensions proches des cotes désirées WEHent aussi la modélisation des
conditions de frittage (température, pression, aphere...) pour obtenir un design des
microstructures les mieux adaptées a I'applicatisge.

Mais les installations de frittage permettent lespsouvent d’obtenir des produits
massifs destinés a I'étude d'une propriété spagfigstructurale ou fonctionnelle, qui
constitue l'un des themes de recherche du laboeat@’est le cas par exemple des
céramiques de type structural ou I'on vise une ba@sistance mécanique pour des pieces de
structure ou des outils de coupe. C'est le caseégait pour des applications de type

fonctionnel : ferro et piézoélectrique, diélectegaonduction ionique supraconductivité...
I-2-6- Les revétements céramiques

Les dépbts de céramique peuvent conférer a laceudain substrat quelconque des
propriétés spécifiques permettant d'éviter sa diggian : durcissement, barriere thermique ou
barriere a la corrosion. lls peuvent également d@ppodes propriétés fonctionnelles :
optiques, optoélectroniques, magnétiques, éleasiqu Dans ce cas, le substrat n'intervient
que comme support passif.

Ces propriétés ouvrent des perspectives d’apphicatires importantes.
I-3- Les céramiques structurales et fonctionnelles
[-3-1- Les céramiques structurales

Les céramiques possedent par rapport aux métausllieges des avantages
incontestables grace a leur température de fuderé@ a leur relative inertie chimique, a
leur grande dureté accompagnée d’'une bonne résestatiusure, a I'abrasion... Aussi, les
alumine, zircone, sialons (oxynitrures a base lid@sin et d’aluminium) et autres oxydes, les

nitrures de silicium, d’aluminium, de bore, denigales carbures de silicium, de tungsténe, de
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titane, les carbones type DLC, les composites cefoarbone... sont des matériaux
d’excellence pour leur résistance, notamment aclidans une atmosphére appropriée), a
différentes sollicitations d’ordre mécanique. Leasplications vont des composants type
pieces d'usure, outils de coupe, filieres, poingongisqu’aux prothéses biomédicales en
passant par les aubes de turbine et des compasstsoteurs d’avions, des propulseurs...
Mais leur durée de vie peut étre limitée par leagiité. Cette fragilité est intrinséque. Elle
résulte de la force des liaisons inter-atomiquedimite la mobilité des dislocations. Or, dans
les métaux, c'est cette mobilité des dislocatians/ghiculent la déformation qui conduit a la
plasticité. Aussi, a la difféerence des métaux diagds qui peuvent s'accommoder des
concentrations locales de contraintes par relaxagpiastique, les céramiques résistent ou

cassent par ouverture et propagation d’une fissure.
[-3-2- Les céramiques fonctionnelles

La pureté, la composition, les additions spécifsqua microstructure, peuvent
conférer aux céramiques des propriétés physiqugdgsico-chimigues remarquables et leur

permettre d’assurer une fonction spécifique.
I-4- structures des céramiques

Les matériaux céramiques on des propriétés élegtres et mécaniques remarquables
par apport au métaux et au polymeres, comme narsaléja dit dans la partie présidente les
céramiques en une haute température de fusioneedureté importante, en peut expliquer sa
par la structure électroniques, autrement dit yg®d des liaisons chimiques qui sont en
général ioniques ou covalentes (iono-covalent)eourouvent tous les électrons de valence
des éléments en présence, donc il y a pas d'étectiores, ce qui rend les céramiques de
mauvais conducteurs électriques et thermique.

Les liaisons ioniques et covalentes sont des haistables et fortes, et grace a leur
stabilité, les céramiques réagissent mieux auxseffe 'environnement, elles possedent une
grande inertie chimique et ne sont a pas sujettesiégradation par corrosion comme le sont
les métaux. Et puisque leur liaison est forte, segériaux ont une rigidité importante

(module de Young €levée).
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Figurel-1- les types de liaisons (a) Liaison ionique, (b)slai covalente

[-4-1- Microstructure des céramiques

On peut séparer les céramiques en deux grandeseglasuivant qu'elles sont

cristallines ou amorphes.
[-4-1-1- Céramiques ioniques et covalentes

On différencie les céramigues a caractére majoiteént covalent et celles a

caractére majoritairement ionique dans leurs lrsatomiques.
[-4-1-2- Les céramiques ioniques

Elles sont composées d'un métal et d'un non-metamples :

- Chlorure de Sodium (NacCl)

- Magnésie (MgO)

- Alumine (ALOs)

- Zircone (ZrQ)

L'attraction électrostatique entre charges de sigopposés constitue la source
principale de liaison. Les ions adoptent un empaethdense afin de minimiser les distances
entre charges de signes opposés. Cet empilemesissstcontrdler par une restriction que les
charges de méme signe ne se touchent pas. Laustrude ce type de céramique est

généralement cristalline.
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[-4-1-3- Les céramiques covalentes

Elles sont composées de deux non-métaux ou d'étémers. Exemples :

- Silice (SiQ)

- Diamant (C)

- Silicium (Si)

La cohésion du solide est assurée par la présentiaisbns covalentes, c'est-a-dire le
partage des atomes avec ses voisins. L'énergmieshum, non par le développement d'un
empilement dense comme pour les céramiques ioniguas par la formation de chaines,

feuillets ou réseaux. Les céramiques a liaisonaleotes sont plus fréequemment amorphes.
I-4-2- Les céramiques ioniques simples

La plupart des céramiques ioniques de formulesoABune structure proche de celle

du chlorure de sodium (NacCl) qui est utilisé consakde table.
[-4-2-1- L'alumine

L'alumine est une céramique structurale utiliséesdes outils de coupe et les meules.

Sa structure cristallographique est constituée efnpilement HC d'ions oxygéne avec
des ions Al*situés dans les sites octaédriques. La structurprié€ente un site octaédrique et
deux sites tétraédriques (comme les CFC).

Les ions Af* sont entourés par 6 ion$'Omais pour que le cristal soit électroneutre,
le nombre d'ions Al correspond au remplissage d8sdes sites. Deux sites sont donc

vacants.

Site
Inoccupe

Figure 1-2-Structure chimique d'alumine
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[-4-2-2- La zircone cubique (ZrQ,)
La zircone est une céramique de plus en plus rémamdiustriellement. Sa structure

cristallographique est constituée d'un empileméef€ @e Zirconium, avec des iong @ans

les sites tétraédriques.
Comme il existe 2 sites tétraédriques par atome@skeau, la formule de la zircone est

yA(OS

Sile Tétradédrique

Figure 1-3- Structure chimique de la zircone

[-4-3- Les céramiques covalentes simples
[-4-3-1- Le diamant

Le diamant est la céramique covalente type, udilipéur sa résistance a l'usure
meécanique.

Chaque atome est lié a 4 voisins. Il se trouveemire d'un tétraédre et ses 4 liaisons
sont dirigées vers les 4 sommets du tétraédre.ehait® du diamant est relativement faible
(3.52) car les atomes de carbones sont peu maSsifte densité, trés supérieure a celle du

graphite (2.25), traduit cependant un état bieomné.
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Figure I-4- Structure diamant.

[-4-3-2- Le carbure de silicium

Le carbure de silicium (SiC) a une structure progheliamant, on remplace un atome

de carbone sur 2 par du silicium.
Silicon carbide (SiC)

L 2

Silicon

O si
@ C

Figure I-5- Structure chimique de carbure de silicium.

Remarque
Apres le diamant, les carbures décaiim sont une des substances les plus dures.

I-5- Applications des Céramiques

Les progres accomplis dans la conception et laidation de nouvelles
microstructures ont permis aux céramistes d'imagues classes entiéres de matériaux
nouveaux dont les propriétés exceptionnelles nd égalées par aucun autre matériau

métallique ou organique. De ce fait, les céramiquésjoué et continueront a jouer un role

12
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important, voire critique, dans le développemerd geoduits nouveaux, des procédées de
fabrication originaux et dans I'industrie touteierg.

La résistance a l'usure et les qualités de frottérdes céramiques en font des matériaux de
choix, non seulement pour les outils de coupe {Joair les pieces de frottement et d’usure,
mais egalement pour les prothéses chirurgicalesxmmples : les protheses de la hanche[2,
3,4]En électronique [5,6] les céramiques sont utiliséegant que piéces pour mémoires
magnétiques, sans lesquels la rapidité des ordirsateodernes n’aurait pu étre atteinte ou
dans un grand nombre de substrats. Les céramitpeesidmeécaniques sont en train de
prendre une place grandissante de part leur petehtisage a des températures supérieures a
celles des métaux, de leurs alliages et des silljagyes [7, 8, 9].

L’exemple le plus spectaculaire de ce type d’apapilim correspond a celui des moteurs et
turbines ou les expériences d’augmentation deséeatyres de fonctionnement ont conduit
a de multiples études [10, 11, 12, 13, 14].

I-6- Caractérisations générales des céramiques

Les domaines d'application des matériaux céramigeest vastes, méme a
température élevée si en les compare aux métaast, grace a leurs propriétés suivantes :
- Haut module d'élasticité (Young).

- Masse volumique faible.

- Température de fusion (ou de décompositioeyas.

- Faible conductivité électrique et thermique.

- Faible réactivité chimique, bonne tenue aurxasions.

- Grande dureté, mais associée a une fragititintestable.
- Bonne résistance a la compression.

- Bas coefficient de frottement et bonne résisé a 'usure.
- Mauvaise tenue aux chocs.

- Faible résilience.

Mai ils sont des matériaux fragiles, donc on trouve absence de ductilité. Cette
fragilité constitue l'inconvénient commun a toutes céramiques et impose des limitations
dans les techniques de fabrication et d’emploi,sn@a revanche, au niveau atomique, les
caractéristiques qui rendent fragile les céramigs@st en méme temps celles qui leurs
conférent les propriétés désirées de dureté, téfisg résistance chimique ...etc. Les
avantages et les inconvénients sont deux aspeat€he phénomeéne de base.

13
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|-7-Caractérisation mécanique des céramiques

Les propriétés mécaniques des matériaux céramgm@sen genéral: le module de
Young (E), la dureté (H), la ténacité K la résistance a la rupture)( Chaque propriété a
sa méthode de caractérisation. La dureté et laciténales céramiques peuvent étre
déterminées par la technique d’indentation Vickers.

[-8- Généralités sur les matériaux de I'étude
[-8-1- Céramique type oxyde

Les matériaux que nous avons utilisés dans caitie&ont des céramiques de type
oxyde. Pour nous familiariser avec ce type de rnizatér nous allons faire une description
générale du principe d’élaboration ainsi que laireatle ces matériaux et ces propriétés, leur

résistance a l'usure, et leur perte en masse.

a- L’alumine

Figure |-6- Structure hexagonal de I'alumine.

L’'oxyde de I'aluminium A}Os; naturel diversement coloré, est une céramique de
type oxyde qu’on l'utilise dans des domaines ounempeut pas utiliser d’autre métaux rigides
comme l'acier, a cause de ses propriétés et susautéfractarité. La matiére la plus
importante des matieres premiéres pour sa productsi la bauxite (alumine hydratée
Al(OH)3). Elle est faite de 25% en poids des roches darface terrestre, souvent sous forme

de silicate, et d’'un pourcentage important de pgeprécieuses (rubis et saphir).

L’alumine peut se présenter sous plusieurs formisgattographiques dont la plus
stable est l'aluminen appelée aussi corindon [15]. Elle se cristallisssd le systeme
rhomboédrique, qui se présente généralement danepére hexagonal. La structure de

I'alumine o est faite d’'un assemblage hexagonal compact datiioxygéne & suivant une
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périodicité ABAB, les atomes d’aluminium &loccupent deux sites octaédriques sur trois, le

tiers restant est constitué de sites vacants suiesiffigure I-2 et 1-6).

a-1- Utilisation

On utilise I'alumine dans plusieurs domaines, otndave dans les domaines :

Mécanique : outils de coupe et de forage (en pdigicpour les applications séveres ou de
hautes vitesses d’'usinage sont souhaitées), abrésias forme de poudres, ou agglomérés,
et liés entre eux sous forme de meules, de pagi@esifs...), frottement et usure (joints de
robinetterie, joints de pompe a eau d’automobilede - fils pour l'industrie textile), joints
d’étanchéité, buses, paliers, roulements, abrasif.

Thermomécanique : turbines, moteurs, aubes, soapaperes.

Thermique : fibres réfractaires

Electronique : isolant (substrats et boitiers), rp8lbOs conduction ionique, transmission
Optique, sonde a oxygene (conductivité ionique)O4l permet dans le cas de circuits
d’interconnexion sur substrat d’espacer les coradustde 50 mm seulement.

Biomédical : implants, ciment, prothéses dentadtesticulaires.

Chimique: membranesminérales pour les procédés de microfiltration eiticfiltration,
emploi d’alumine a porosité tres fine pour I'enigdement isotopique de l'uranium par
diffusion gazeuse, ceci s’est étendu a la sépara@w / huile, osmose inverse, filtration du
lait, stérilisation du vin.

Optique : éclairage, fenétres transmission IR.

Nucléaire : protections.
Militaire : blindage, détection, écrans thermiques.

a-2- Intérét et propriétés: légéreté, propriété de transfert thermique, de tésistance au
choc thermique et a la rupture, charge a la rup2@@ - 400 MPa, haute température de
fusion, capables de résister aux agressions deteshaempératures (fluage, corrosion),
module d’élasticité 400 GPa, bas coefficient datdtion (8.10° K ™) entre 20 et 800°C,
dureté de 1800 Vickers, fragile, isolant électrigngdiocre conducteur thermique [16],
transparent a la lumiére visible et résistant dllgart des attagues chimiques, ténacité
notable 3,5 MPa m? , un emploi jusqu'a 1700°C, grains céramiques thérs, bio-inertes,
forte dilatations thermiques, elle & un point dsido tres élevé, il est de 208G, et avec

'augmentation de la température les performana&samques chutent assez vite.
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Suivant la (figure 1-7) qui montre la variation ¢k ténacité en fonction de la
température [17pn remarque que la ténacité diminue jusqu'a @D@uis elle continue la
diminution quand la température augmente, a I'4f)da valeurs de K est de l'ordre de 1

MPant?, c’est une valeur trés faible.

K1C (MN Vm)

o M T % 1 v T
0 500 1000 1500 T1¢C

Figure I-7- Facteur d’intensité de contrainte de I'alumine @mction de la

température [17].

La figure I-8 montre les variations de la contrai@at la rupture en fonction de la
température [18]. On remarque qu’elle reste pratgent constante jusque vers 1000 °C, au

dela de cette température cette caractéristiqdégmde.

300

(MNm-2)

200 ¢

100

Contrainte.Rupture

T T T T T T
0 500 1000 1500 T°C

Figure |-8- Variation de la contrainte a la rupture (flexiopaints) de I'alumine avec la

température [18].
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En outre, il faut signaler que les propriétés @tuthine dépendent beaucoup des
défauts existants, (porosité, microfissures). gare I-9 montre un exemple de variation de la
contrainte a la rupture d’alumine contenant deawtéfde différentes tailles [20].

Par contre, plusieurs études [21] ont montré qadurhiine présente un bon

comportement en tribologie ainsi qu’en coupe.

_ *‘ET - HARTLEY-1982
z
=
5t
600 |
400 |
L a1;,0,
Enﬂ i L 'l L
0 5 50 75 Apm

S

Figure 1-9- Variation de la contrainte a la rupture d’alumimatenant des défauts
de différentes tailles [20].

En conclusion, on notera que les caractéristiqeesatlimine sont souvent trop
modestes pour certaines applications potentielles particulier, comme matériau
thermomécanique. Mais a cause de son faible ch@tsert toujours comme un matériau de
référence pour les composites a fibres et a disjilrs possédant ses avantages (neutralité

chimique, corrosion, frottement) mais avec desrpatees mécaniques accrus.

b- La zircone ou oxyde de zirconium (ZrO2)

Figure 1-10- la zircone cubique
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La zircone est également 'un des matériaux ceraesigle type oxyde les plus étudiés
et est utilisé dans de nombreux domaines. Cesipailes propriétés sont un fort indice de
réfraction, une bonne conductivité ionique, un payphisme a température ambiante, une
tres bonne résistance mécanique et une tres inmp@nafractarité. Il est également important
de noter que contrairement a la silice, la zircoe&iste pas sous forme amorphe et cristallise
spontanément.

La zircone existe a pression atmosphérique sous wariétés polymorphiques, les
phases monoclinique, tétragonale et cubique. Limdonaturelle de la zircone (baddeleyte),
stable a faible température est cristallisée dansystéme monoclinique. A 1170°C est se
transforme en phase tétragonale et devient culdcqueertir de 2370°C. Cette derniére forme
est stable jusqu'a sa température de fusion qadiee®680°C [22].

La phase cubique est de type fluorine (groupe d@sgm3m) et présente un ion*'Zau
centre d'un cube parfait de huit anions oxyde, lgqurepeut considérer comme la somme de
deux tétraédres réguliers identiques. La struatierda variété quadratique (groupe d'espace
P42/nmc) dérive de celle de la phase cubique atbdshue par une distorsion du réseau de la
fluorine, I'atome de zirconium est toujours en daoence 8 mais le cube anionique est cette
fois déformé. Enfin, la structure de la variété wamique correspond également a une
déformation de la structure fluorine et admet leuge d'espace P21/c. Cette fois, I'atome de
zirconium prend une coordinence de 7. Une repraigentschématique de ces différentes

structures est donnée en figure I-11.
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ZrO, cubique ZrO, quadratique  ZrO, monoclinique

Figure 1-11- Représentation de I'environnement de l'ion zingoni
des phases de la zircone [22].

La transition de phase cubique vers quadratiquelisptacive avec un déplacement

des atomes d'oxygene le long de l'axe c, ce quduii que peu de contraintes au sein du
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matériau. Par contre la transition quadratique warsoclinique est de type martensitique et
s'accompagne d'une augmentation importante du \ehipécifique de la maille (de 3 a 5%).
Cette importante différence de volume de la mailldes conséquences catastrophiques pour
un matériau massif. Cela induit en effet lors daspge de la température de transition une
tres importante fissuration du matériau ce qui psariduire a sa ruine complete. C’est
pourquoi la zircone pure n'est jamais utilisée pies applications thermomécaniques. Pour
pallier cet inconvénient, la zircone peut étre ilitde a basse température dans sa phase
quadratique ou cubique par l'ajout d'un dopanteg@dament des oxydes de calcium, de

magnésium ou d’yttrium.
b-1- Utilisation

On utilise la zircone dans plusieurs domainesadnouve dans les domaines :
Thermomécanique : turbines, moteurs, aubes, sospajyeres.
Thermique : fibres réfractaires, radiateurs IR
Mécanique : avec les zircones partiellement stdd@b qui tolerent des transformations
Partielles, menant a des contraintes résiduellesodapression favorables (obstacles a la
propagation des fissures), on réalise des couteawiseaux tres dur et qui n’ont pas besoin
d’étre réafftés, non magnétiques, isolants, asta@d aux corrosions, joints d’étanchéité,
buses, paliers, roulements (frottement et usure).
Electrique : la réalisation d’éléments chauffanes fdurs électriques a haute température
(propriétés de conductivité ou de semi-conducivité
Electronique : conduction ionique (sonde & oxygéme) ZrO, alliée, ZrO stabilisée utilisée
comme élément chauffant.
Chimique: membranes minérales pour les procédés de micatifin et d'ultrafiltration.

Biomédical : ciments, prothéses dentaires et daii@s.

b-2- Intéréts : Iégereté, résistance au choc thermique et a kaneipSous forme de fibres
permettent pour les réfractaires isolants, un emplodela de 1900°C. Les zircones
partiellement stabilisées ont une charge a la raptutempérature ambiante qui peut atteindre
2500 MPa (idem que aciers). La zircone stabiliséet @tteindre 2000°C, forte dilatation
thermique, conductivité ionique pour la zirconebgisée par 5a 7 % de CaO oude Y 2 O 3.

La conductivité est due aux anions.
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b-3- La zircone métastable tétragonale

De nombreuses études ont traité de la métastatditta phase quadratique a basse
température, c’est en particulier le cas rencohurgé de I'élaboration de zircone par voie
solgel. R.C.Garvie explique, a partir de considénst thermodynamiques, qu'en dessous
d'une certaine taille critique des cristallites3G-nm), la phase quadratique est stable car elle
présente une énergie de surface inférieure a della phase monoclinique dans les mémes
conditions [23-24]. D'autres auteurs pensent queriaation et la stabilisation de la phase
quadratique résultent des similitudes structuratgsrtantes entre le précurseur amorphe et
cette phase métastable a basse température [25C86] deux considérations expliquent

I'obtention a basse température de zircone téti@ganétastable.
[-9- Caractérisation mécanique des matériaux céramues

Les propriétés mécaniques des matériaux de typesnogies sont en général: le
module de Young (E), la résistance a la ruptakg (a dureté (H) et la ténacité (K Dans
cette étude nous allons déterminer la dureté @nlacité des matériaux céramiques,(8let
ZrQy), par la technique d'indentation Vickers, cettehode connue sous le nom de DCM

(Direct Crack Measurements).
[-9-1- Indentation Vickers

Le principe de lI'essai de l'indentation Vickers dstchargé un matériau a l'aide d'un
micro durométre. Dans cet essai, l'indenteur esitypode forme pyramidale a base carrée,
d'angle au sommet 136Cette méthode permis de déterminer a la foisuutetd et la ténacité
des matériaux fragiles a l'aide de I'empreinteestfiéssures qui apparaissent a la surface. Ces
fissures se differes et se développes suivantiiéapion des charges.

—

T a—

.'I _.'I ..' .r_T ___;:,
0 B TN f
L'indenteur g o AT

-

-l
-

L’échantillon _‘_,“1 T L’empreinte
G provoquée

Figure I-12- I'empreinte provoquée par I'indenteur
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A la charge critiquegque c'est une certaine valeur de la charge, o@ilige initiation
subite d’'une fissure sous la zone de contact, Il @oncentration des contraintes est la plus
forte. Cette fissure se trouve dans un plan de signéelle est appelée fissure médiane. Puis
avec l'augmentation des charges cette fissurevaape aussi d’'ou en remarque:

- Des fissures radiales qui prennent naissance asgtes de I'empreinte et se
développent sous I'action des contraintes résidsell

-Des fissures latérales qu'elles proviennent égaiénde l'action des contraintes

résiduelles et se développent parallélement arfac) elles sont responsables de I'écaillage.

Figure 1-13- Schématisation de la séquence de formation derés sous I'action d’'un
indenteur Vickers: (1) empreinte du diamant Vické?3 fissure médiane; (3) fissure half
penny; (4) fissure radiale primaire, (5) fissurdiage secondaire; (6) fissure latérale [27].

[-9-2- Dureté Vickers

La dureté Vickers a été connue dans les annéesd®82@s ingénieurs de la société
Vickers en Angleterre. Elle est caractérisée mangreinte faite par un identeur sous une
charge donnée durant 15 secondes. L'indenteupeséfd'une pyramide en diamant a base
carrée dont les faces opposées font un angle de l8&harge appliquée est comprise entre
1 et 120 N. Le c6té de I'empreinte est de I'orér®,6 mm, la mesure s'effectuant a l'aide d'un
microscope.

La dureté Vickers (k) est calculée e a I'aide de la formule suivante :

2F sin@

H, =0102" = 01022 -Q1891P (I-1)
S d? d
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D'ou :

p: est la charge appliquée,

S: surface imprimée sur I'échantillon,

d: diagonale de I'empreinte

Cet essai est appliqué principalement aux métawais peut I'étre également appliqué aux
céramiques avec de tres faibles charges.

La norme de dureté Vickers a été adoptée en 198aletde microdureté, en 1969.

Figure |-14-représentation schématique d'une empreinte Vickeresefissures

radiales qui permettent de calculgg.K

[-9-3- La ténacité

BN

Le facteur critique d'intensité de contrainte etdantrainte a la rupture de nos
matériaux sont mesurés par des essais de flexienprincipe de la mesure du facteur
d’intensité de contrainte d’'un matériau, consisiatéoduire dans I'échantillon un défaut de
taille connue, et a appliquer a I'échantillon uodicitation mécanique, plusieurs techniques
sont proposées pour la détermination de la téndtité matériau. Cependant, dans ce travail
nos mesures son réalisées par une méthode de lendaisant appel a la technique
d’'indentation.

Les valeurs du facteur critique d’intensité de cainte sont calculées a partir de la

relation :

K. =0,yva (-2)

22



Chapitre | Etude bibliographique

D'ou :
O, : contrainte a la rupture donnée par I'expression.
Y: facteur géométrique qui peut dépendre de a & damension des échantillons.

a : longueur de la fissure.

La ténacité est aussi mesurée dans ce travailiksant la méthode de l'indentation
(LAWN et AL) montrent que sa valeur est proportietka a la dureté, |l la diagonale de
I'empreinte d’indentation, d, au module d’Young, €,la longueur de fissure produite par
I'empreinte (voir la figure 1-14).

La méthode de l'indentation Vickers permet de mestla ténacité K a partir des fissures
radiales qui prennent naissance a coté de I'entpreiokers. Cette méthode connue sous le
nom de CDM (Direct Crack Measurements) a 'avant#i§ge économique, car elle nécessite
une petite surface polie. Tous les essais ontégtlisés a température ambiante et sur des
surfaces parfaitement polies. Les trois types skufe se combinent pour former un profil de

fissure en fonction de la géométrie.
[-10-Conclusion du premier chapitre

Les céramiques sont des matériaux trés ancienggsoassocie aux produits de terre cuite
connue depuis long temps, son emploi s'avere iedisgble dans pratiquement tous les
domaines de I'activité humaine, L'alumine est uBeamique structurale utilisée dans les
outils de coupe et les meules, elle peu se préssates plusieurs forme cristallographique,
dont la plus stable est l'alumineou corindon, elle se cristallise dans le systeme
rhomboédrique. La zircone est une céramique de gruglus répandue industriellement. Sa
structure cristallographique est constituée d'upikment CFC de Zirconium, avec des ions
O? dans les sites tétraédriques.

Les propriétés mécaniques des matériaux de typamapies sont en général: le module de
Young (E), la résistance a la ruptucg)( la dureté (H) et la ténacité (K

Pour étudier la dureté d’'un matériau, on peutsdili'indentation Vickers ou on doit charger
un matériau a l'aide d'umicro duromeétre. Dans cet essai, l'indenteur esttpode forme
pyramidale a base carrée, d'angle au sommet C38te méthode permis de déterminer a la
fois la dureté et la ténacité des matériaux fragid'aide de I'empreinte et des fissures qui
apparaissent a la surface. Ces fissures se difé@res développes suivant I'application des
charges.
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Chapitre 1l la tribogie des céramiques

[1-1. Introduction

La tribologie est la branche de la mécanique qui étudie le frate, l'usure et la
lubrification des surfaces de contact entre deuXidem La tribologie s'intéresse
principalement aux corps solides ou a l'interactetre un solide et un lubrifiant liquide
(huile), onctueux (graisse) ou granulaire (poudFepttement et usure se produisent a la
surface entre deux solides en contact. La lubtiboapermet de séparer les surfaces en
contact par un film lubrifiant, et donc de limitdiusure. (La figurell-1) décrit
schématiquement les relations qui existent ensrérées aspects de la tribologie.

La force de frottement est une force de réactionsgppose toujours au mouvement
relatif entre deux corps en contact. Cette forcgmante de zéro & un maximum avant le
début du mouvement macroscopique : c’est la foecGattement statique. Apres le début du
mouvement, elle diminue jusqu’a une nouvelle valgur demeure constante tant que le
mouvement persiste. C’est la force de frottemenadyique.

Le travail effectué par les forces de frottemeninatriple effet : (1) de I'énergie est
dissipée sous forme de chaleur; (2) des déformmtlastiques sont générées; (3) des
particules solides sont arrachées sur les surfd&e®ntact. Dans les machines, la génération
de chaleur et les déformations plastiques sonoresgbles des pertes de rendement, tandis

gue l'arrachement progressif des particules arfacides piéces est la cause de l'usure.

FROTTEMENT
» (ilissement USURE
Adhérence — . _ _ —_—
Labourage T =« Adhérence
Déformation plastique ~ — = # Abrasion
LUBRIFICATION s Roulement —— == — === — == ——p » Faligue
—_—w e Visquenx | __ ————**Ermosion
e Liquides =~ e Adrodynamique | Chimigue
™ SI'I-“I.‘I'Z.!E Fred I.iTIg
e Unclueux
Légende
—_— Canse
Dimirme
Elimine

Figure Il -1. Schéma décrivant les relations entre le frottepdersiure et la
lubrification
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En transmission de puissance, les pertes de remi@mnkusure doivent étre éliminées
le plus possible. La lubrificatioconstitue le principal moyen pour minimiser l'impde ces
deux phénoménes inévitables .Cependant la lubiditen'est pas toujours possible. Son
efficacité est d’'autant plus grande que les susfaee contact possedent des propriétés
compatibles et de bonnes caractéristiques géorégigqotamment au niveau microscopique.
C'est pourquoi une bonne connaissance des phénsrmeérfeottement et d'usure peut aider a
contréler et minimiser leurs effets négatifs.

En tribologie, I'état de surface des corps en adrpassede une importance critique.
En effet, la nature et les défauts des surfacesrgatadhérenceabrasion fatigue etérosion
Il est donc naturel de commencer I'étude de laoloigie par celle des surfaces. Afin de
comprendre les phénoménes de frottement, d'usuréeelubrification, qui doivent étre

abordées sur les surfaces.
[I-2. Tribologie des céramiques

Les céramigues sont souvent utilisées pour lewldausure lors du frottement,
puisqu'il est communément observé que leur dufetéé@ entraine une résistance a l'usure
plus importante que celle des matériaux métallig@ependant, dans certaines conditions
plus sévéres, des phénomeénes d'usure peuvent @gagai sont alors aggravés par leur
fragilité. Cette partie décrit brievement le liamtre le comportement en frottement et en usure

des céramiques et leurs propriétés mécaniques.
[I-3. Les principaux modes d'usure

Avant de s'intéresser au cas particulier des cépnaas| et puisque les matériaux
considérés dans cette étude ont certaines prapiiErmédiaires entre les céramiques et les
métaux, il convient de commencer par décrire |6gémints modes d'usure des métaux et non-
métaux. Un certain nombre de classifications deslemnad'usure sont disponibles dans la
littérature. Aucune norme n'existant a I'heure e@dusur le sujet, nous choisirons d'utiliser
une classification inspirée de celle de Stachovekl. [28]. Elle distingue : l'usure due a
I'action d'une particule sur la surface d'un solukure par abrasion, érosion ou cavitation),
l'usure due au passage répété d'un solide sunfaee (usure par fatigue), et l'usure due aux
forces d'attraction entre les atomes de deux ssfacsure adhésive).

Viennent ensuite des modes d'usure plus spécifiqu@ame l'usure corrosive ou

l'usure par fretting.
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[I-4. Usure par abrasion, érosion ou cavitation

[I-4-1. Usure abrasive

L'usure abrasive est due au contact entre uneit@spéla surface d'un solide. Cette
aspérité peut étre un pic de rugosité sur une uiéaces, une particule ayant été détachée de
l'une des deux surfaces, ou bien un troisieme dotpsduit dans le contact. Cette aspérité
peut dégrader la surface du solide selon différerésanismes présentés sur la figurell-2. La
sévérité du contact dépend des propriétés et dgédemétrie des matériaux en contact.
L'aspérité peut [29]

1. couper, si elle est suffisamment (aiguisée) (iieelee a un angle d'attaque

suffisamment grand.

2. repousser la matiére en surface (labourage),

3. provoquer une fracture, si le solide est fragile,

4. enlever des grains, si le matériau est insuffisantthemogéne.

La nature de l'usure abrasive est précisée paroldend'acheminement de l'aspérité
dans le contact : soit l'aspérité est fixée a l'des surfaces, et I'on parle alors d'abrasion a
deux corps, soit l'aspérité est mobile par rappart deux surfaces, et I'on parle alors

d'abrasion a trois corps.

[ o B C

1) Découpe 2) Fatigue due 3) Fracture 4) Arrachage d grains
au labourage répété

Figure 11-2. Schémas des quatre modes d'usure abrasive : @édatigue, fracture et

arrachaae de arain. extrade [291

Le passage de l'aspérité sur la surface peut pedgbit un copeau qui enléve de la
matiere, c'est I'abrasion par coupe, soit un bairptastique sur les bords de la rayure qui va
peu a peu disparaitre sous le passage repétepirgears c'est I'abrasion par fatigue. Dans ces

deux cas, le facies d'usure est constitué de rayumes paralléles a la direction de glissement.
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Un mécanisme de fracturation peut se produire thrsfrottement, surtout si l'un des
matériaux en contact est fragile. Cette fracturagst initi€ée par la contrainte de traction
présente a l'arriere du contact, et se produituieface ou en sous-couche. Les travaux de
Hamilton [30], décrits dans le paragraphe suivdofnent |'expression analytique de cette
contrainte.

L'arrachement de grains est un phénomene plugtaméncipalement observé sur Les
céramiques. Ce mécanisme provoque des enlévenentatiere extrémement grands lorsque

la cohésion entre les grains est faible.
[1-4-2. Usure par érosion

L'usure par érosion est causée par des impactartieytes solides ou liquides contre
une surface solide. Ce mécanisme dépend des pgéspdés matériaux en présence, de l'angle
d'impact, de la vitesse d'impact, et de la taiddadparticule.

Plusieurs types d'érosion sont observés [28] :

_ Découpe,

_ Fatigue,

_ Repoussage ou fissuration,

_ Fusion,

_ Erosion a I'échelle atomique.

Ce mode d'usure a de nombreuses similitudes aserod' abrasive.
[1-4-3. Usure par cavitation

La cavitation est un phénomene apparaissant lensdiguide atteint au voisinage
d'une surface solide sa pression de vapeur sagurthrse créé alors une cavité instable qui
implose et induit une onde de choc prés de lasaida solide.

Cette implosion augmente localement le niveau deramte a la surface du solide,

laissant le plus souvent une empreinte en formzatére.

27



Chapitre 1l la tribogie des céramiques

[I-4-4. Usure par fatigue et délamination

Le contact entre les aspérités d'un solide et wmface antagoniste entraine
I'apparition de contraintes locales tres fortes, gasociées a un passage répété, peuvent
provoquer l'apparition et la propagation de fissudtes de fatigue. Ces fissures se traduisent
a terme par un enlevement de matiére par délammati bout d'un certain nombre de cycles.

Les surfaces usées présentent un important taubéfdemation plastique dans le cas
de forts coefficients de frottement (autour de sB,traduisant par une réorientation de la
structure dans la direction du mouvement souddiaate la force de frottement [28]. Cette
réorganisation n'est pas observée lorsque le caffi de frottement est plus faible.
L'amorcage de fissures par fatigue a partir d'untffaible de la surface peut lui permettre
ensuite de se propager le long de plans de glistepa exemple. La propagation de ces
fissures et leur rencontre entre elles, ou avecfissure préexistante sous la surface crée les
particules d'usure. Si le mécanisme de réoriemtatle la surface a pu prendre place
auparavant, les plans de glissement sont alorsitéseparallélement a cette surface et des

particules d'usure de forme aplatie sont alorsyatesl.
- Influence de I'oxygéne

Ce mode d'usure apparait comme étant trés dépetiddatix d'oxygene en présence
pour les matériaux réactifs comme le nickel, eépwhdant de celui-ci pour les métaux nobles
[28]. Ceci peut s'expliquer par le fait que les am&tréactifs ont tendance a former un oxyde
des leur contact avec l'air, donc par exemplewvédure d'une fissure. Lorsque la fissure se
referme, sous l'action d'une contrainte opposéalla ayant permis son ouverture ou lors de
I'enléevement de cette contrainte, de la matiere&@mataire due a la formation de I'oxyde
empéche toute cicatrisation de la structure parcodement» partiel de la fissure,

contrairement aux métaux nobles. Diminuer le tdoxyd)éne permet de ralentir ce processus.
- Fissuration en sous couche

De la fissuration en sous couche peut égalememtosiiire pendant le glissement des
deux surfaces l'une sur l'autre. Les surfaces pewalers paraitre non usées alors que des
mécanismes de fissuration sont en cours en souwheo8i elle n'est pas possible en surface,
la fissuration peut trouver son origine sur desumpes ou des défauts présents sous la

surface comme la montre la figure 1I-3.
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Shear
stress

.Bl.irger’ s
. vectorsj

St Surface crack to
e "‘D O re]ease wear debns.

° e ..Q\ O
(1 -0 =
R e A e A e f_onlmuous
" Hard particlesit = Holes == Elcngatcd cTack
'with dislocation 8 just 5 holes or,
pile-ups A= formed B cracksE

Figure II-3. Amorcage de fissure sous la surface frottée @r jler

défauts ou d'impureté du matériau [28].

[1-4-5.Usure adhésive

La composante adhésive du frottement est due @rhaation et a la rupture de liens
entre les deux surfaces [31]. Ces liens résulterfoctes inter atomiques inters faciales qui
dépendent du degré d'interpénétration des aspétitds la composition des surfaces. Lors de
la mise en glissement, la force de frottement datiller le plan le plus faible afin de
permettre le mouvement.

L'usure adhésive se caractérise généralement partuiaux d'usure et un coefficient
de frottement instable. Cette forme d'usure petragrer une destruction rapide des surfaces
frottantes, pouvant aller jusqu'a l'arrét du moueetma cause de trop grandes valeurs de
coefficient de frottement. Les particules d'usuréées ont une distribution de taille assez
large et sont souvent transférées sur I'un dedesoén contact.

Trois aspects caractérisent alors la force desiment :

- un aspect microscopique (adhésion) lié aux pétgsi physiques et chimiques
(structure atomique, liaisons pendantes, défatts), & I'échelle atomique des matériaux en
contact.

-un aspect géomeétrique lié a la variation de I'adsdle de contact lors du frottement,

-un aspect macroscopique (adhérence) qui englabddax points précédents ainsi
gue le comportement mécanique volumique des maséda l'interface.

Les forces d'adhésion sont directement liées ae tgpliaisons mis en jeu dans la
structure des surfaces en contact. Dans le cascdhtact métal/métal, le transfert d'électron

entre les deux surfaces peut permettre I'existeiectorces d'adhésion trés fortes. Celles-ci
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sont modérées par la présence de couches d'oxyde oauches de contamination plus ou
moins épaisses en surface. Elles dépendent égaleméanréactivité chimique des matériaux
en contact.

Une forte dureté et un module d'Young élevé peenettle réduire I'adhésion. La
structure cristallographique joue également un rdlexpérimentalement, les métaux a
structure hexagonale compacte présentent une adhdsaucoup plus faible que les
structures cubiques ou tétragonales [28]. Ces watiens ont induit l'idée que pour que
l'adhésion soit élevée, il était nécessaire d'ampiicontact suffisant entre les deux solides,
donc un certain taux de déformation plastique dgsertés : les métaux a structure
hexagonale ont moins de plans de glissement quaukess et sont donc moins ductiles, ce
qui expliguerait leur faible adhésion.

Dans le cas du contact entre deux matériaux, $otess d'adhésion sont supérieures a
la résistance de I'un des matériaux, un arrachedeentatiere peut se produire lorsqu'ils sont
séparés par un mouvement normal ou tangentiel. &érgl le matériau le plus mou se

transfere sur le matériau le plus dur, comme i@ustr la figurell-4.

Weak material

Approach Adhesion I'ransfer

Figure Il -4. Procédé de transfert de matiére par adhésion [28].

Les métaux ayant une cohésion moins importantdegieéramiques techniques, des
fragments de métal sont souvent transférés sur cétamique lors d'un contact entre eux.

Les forces d'adhésion dans le cas d'un contactnafua/céramique sont dues aux
interactions de Van der Waals entre les surfaceajs niieffet de ces forces est
considérablement réduit par la grande dureté desnigues.

Grippage. Une grande affinité entre les surfaces en comtagh fort échauffement du
contact d0 au frottement peut entrainer I'apparile microsoudures entre les aspérités des

surfaces. L'augmentation du nombre de ces micrasesavec la distance de glissement peut
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finir par souder macroscopiquement les deux susfaCe phénomene est I'expression la plus

sévere de l'usure adhésive.
I1-4-6-Usure corrosive

Si on parle de la corrosion on parle aussi de Ubatipn, qui est en général un
probleme de réaction chimique entre la surface datériau et I'environnement lors du
frottement a température élevée dans la zone déacatprdonc la corrosion est la

modification des surfaces due a cette réaction.
[I-5- frottement et usure des céramiques

Comme nous avons déja dit précédemment que lesriauatécéramiques ont des
propriétés vraiment intéressantes: (une duretééleame bonne résistance a l'usure et une
bonne résistance a 'oxydation,........ ), c’est pouaagu’on peut dire gu’ils occupent une
place particuliere par rapport aux métaux et auyrperes.

On peut prendre comme exemple I'oxyde de I'alummmidl,O3; qu’'on la trouvent
utilisé avantageusement dans plusieurs domainespdate de l'acier, pour ses propriétés
intrinséques et surtout pour sa résistance auxdgraegrés de températures, et pour ses

propriétés de réduction d’usure.
[I-6. Criteres de rupture

Les propriétés des céramiques dépendent, d'une&raayénérale, de leur technique de
mise en oeuvre. Le carbure de silicium, par exengtifférentes valeurs de dureté selon que
I'on le presse a chaud, ou que I'on le forme parawtre technique. Le mode d'obtention de la
céramique conditionne également la microstructurdéaepureté du matériau, qui a une
influence sur son comportement a la rupture (figl4s.

La fracturation d'un matériau a toujours un défauéexistant comme origine.
L'application d'une contrainte au matériau indapparition d'une contrainte au niveau de ce
défaut, qui peut conduire a la propagation d'ussufie, voire a la rupture de la piece.

Le champ de contrainte autour d'une fissure dammatériau élastique linéaire peut
étre défini uniquement par K, le facteur d'intefisite contrainte (MPaff). Pour une

éprouvette contenant un défaut de taille soumiseeacontrainte de tractios (figure 11-6),

K est défini par la relation :

k = ot/ (I1-1)
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Figure 11 -5. Influence de la porosité et de la taille des graur I'endommagement

d'une céramique [28].

La rupture a lieu lorsque K a atteint la valeutigtie K¢, que I'on appelle la ténacité
du matériau.

Si on considére un contact glissant entre une epHbérrayon R et un plan, les
contraintes en tensiost au niveau du plan sont maximales a l'arriere duam [30], et une
fissure de profondeur t peut alors se propageurgidl-6). D'aprés la définition du facteur
d'intensité de contrainte, pour que la fissurerspame il faut que t etot soient liées a Klc

par la relation :

ot/Tt = K¢ (11-2)
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Figure II-6. Correspondance entre : (a) un essai de tractianlaarontrainte d'une éprouvette
contenant un défaut de taille t, et (b) la propagat'une fissure de taille t a l'arriere du
contact glissant d'une sphére contre un plan [30].

[I-7. Frottement céramique-céramique non lubrifié

Le frottement non lubrifié des céramiques est emégd fortement influencé par les
conditions de glissement, la température, et lagirée ou non d’humidité.

Les mécanismes de déformation mis en jeu lors alitefnent sec peuvent étre soit
(ductiles), soit (fragiles), essentiellement seles conditions de vitesse et de chargement
[32]. La figure I-7, extraite de [28], illustre cégux modes d'usure. La déformation ductile
est observée dans des conditions modérées derfasttgvitesse peu élevée, etc.). Le contact
rugueux entraine la déformation plastique et lelab&ment de matiére, plutét qu'un
enlévement, ainsi que de relativement faibles valda coefficient de frottement.

La transition vers de l'usure sévére intervientosi augmente beaucoup la vitesse
et/ou la charge [33]. Lors de la déformation fragle passage d'une aspérité dans le contact
entraine une propagation importante de fissuregants de grains. Des grains entiers de la
céramique peuvent étre casses, puis fragmentésleamntact, créant un lit de débris. Ce

mode d'usure s'accompagne de fortes valeurs dicoefde frottement.
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- Influence de la température

La montée en température due au frottement péettaf la surface des céramiques
non conductrices de chaleur, en provoquant destaurfation lors du refroidissement apres le
passage du pion.

L'usure et les valeurs du coefficient de frottemeéed céramiques sont souvent plus
élevées aux hautes températures. Les céramiques guie les oxydes (comme le nitrure ou
le carbure de silicium) sont sujettes a de l'ugareoxydation puis par abrasion de la surface
d'oxyde en présence d'air ou d'oxygene [33]. Cepandans certaines plages de température
et sous certaines atmosphéres, une amélioratioprogsiétés tribologiques de céramiques

comme l'alumine [34], ou de certaines céramiqueas& de silicium, a été observee.

Btk deformatiors (high speed ol

Figure 1I-7. Mécanismes d'usure douce (ductile) et sévereil@ades céramiques [28].

- Influence de I'humidité

L'humidité peut avoir un role aussi bien bénéfiguéaggravant sur le comportement
en usure des céramiques. L'effet le plus bénéfigtiéa formation d'une fine couche hydratée
sur la surface de la céramique (alumine ou céragsigubase de silicium) qui se comporte
comme un lubrifiant. Cependant, si cette coucherdtge devient trop épaisse, une forme
d'usure corrosive apparait, avec enlevement de cetiche lors du passage de I'antagoniste
[28].
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[1-8. Frottement métal-céramique non lubrifié

Le coefficient de frottement dans un contact setalka&ramique dépend du type de
métal et des conditions de charge et/ou de vitggsafluencent directement la température
de contact et le niveau d'oxydation de ce métaapi@s la littérature, la gamme de
coefficients de frottement des céramiques consaders se situe entre 0.2 et 0.8. Contre les
métaux plus mous comme le bronze, lI'aluminium otulgre, elle se situe entre 0.2 et 0.5, et
contre les alliages chrome-cobalt entre 0.3 efZ8#

Le phénoméne commun a presque tous les contacéd-ceéamique est que le métal
adhere fortement a la céramique et forme un filnralesfert. L'adhésion forte du métal sur la
céramique et la plus faible résistance a la plaatibn des métaux explique ce comportement.
Le transfert formé dépend du caractére ductile étam il est plutdt épais pour les métaux
mous, et morcelé pour les aciers. Son adhésion @eeatextrémement diminuée par la
présence de contamination sur les surfaces.

Il s'avere que plus la céramique est dure, plusnéal s'use. Dans certains cas
cependant, comme par exemple lors de la coupeéde pn acier par un outil en céramique a
base de silicium, des réactions chimiques a Ilfiaterentrainent lI'usure de la céramique.

Le métal se dépose sur la céramique et la fortpéesture due au frottement entraine
une oxydation rapide de ce transfert qui deviemcdme couche de métal recouvert d'un film
d'oxyde. Cette couche peut ensuite étre arrachéampgorter avec elle des morceaux de la
céramique préalablement endommagée par le gragigetempérature, comme illustré sur la
figure 11-8 [28].
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Figure 11-8. Mécanismes d'usure au sein du contact métal-céuamitribo-oxydation
du film de transfert métallique et endommagemesitrtiique de la céramique, extraite de
[28].

- Influence de la température

Le transfert formé par le métal sur la surfaceadeéramique a tendance a devenir plus
épais et/ou couvrant lorsque la température augmentrainant une augmentation de l'usure
du métal et du coefficient de frottement global. gleenomene peut s'expliquer par la
disparition des contaminants a ces températurasi qile par la diminution de la dureté du

métal.
- Influence de I'humidité

L'influence de I'humidité sur le frottement météramique semble dépendre de la
réactivité chimique du métal. Les métaux oxydabkesentent une adhésion plus forte sur les
céramiques oxydes, alors que de plus faibles frat#s sont enregistrés pour des meétaux

moins réactifs comme l'argent [35].
11-9-3-2. Comportement du 3™ corps

Le comportement du ®3® corps au cours du frottement dépend de plusieurs
parametres. Essentiellement, il dépend de sa dwgetde son maintien a la surface
(adhérence). Le maintien des débris dans le coatdagouverné d’'une part par la géométrie
du contact, c’est a dire sa capacité a reteniébsis. Un contact ouvert (sphére-plan) élimine
plus facilement ses débris que dans un contactéfdptan-plan), et d’autre part par leur
adhérence, plus les particules adhérentes aux @ramips et aussi entre elles, moins elles

seront chassées du contact.
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Le comportement dépend aussi de la rhéologie & &rps qui est liée plus
particulierement a I'aptitude des débris & s’ag@mn entre eux, a former des couches
interfaciales continues suffisamment résistantasr poéer une barriére efficace entre les
surfaces. Notons enfin I'environnement mécaniqueyhieme étudié : un systeme qui vibre
beaucoup piegera moins, ou plus précisément élrmibeaucoup plus de débris gqu'un
systeme bien équilibré qui vibre peu.

Pour diminuer l'usure, il faut favoriser le dévepament de ce®3°corps et éviter son
élimination. Un bon tribosystéeme doit étre capatdeformer des débris et de les maintenir
dans le contact afin d’assurer la séparation desigrs corps et donc de créer une portance.
En d’autres termes « un bon tribosystéeme est psécéfier sa surface pour sauvegarder son

volume ».
[1-9-4. Parametres influencant l'usure des céramigas

Plusieurs parametres peuvent influencer l'usure désamiques: meécaniques,

cinétiques, géométriques...... etc.
a. Influence de la charge et de la vitesse

Pour ces deux paramétres on peut dire qu'aux fadilarges, le transfere est limité au
porosité. Et aux charges moyennes, le transferglastimportant, et le taux d'usure est
faible. Mais pour les charges élevés, le trangfstriimité du contact suivant les figures (11-9
et 11-10).

Remarque

Cette conclusion est valable aussi pour I'influededa vitesse.

37



Chapitre I la tribomie des céramiques
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Figure 11-9. Evolution du facteur d’'usure et du coefficientfd#tement en fonction de la
vitesse de glissement [36].
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Figure 11-10. Usure de I'inconel contre I'alumine en fonctionldecharge [37].
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b- Influence de la taille des grains

C’est un facteur trés important, parce qu'il peffecier plusieurs paramétres mécaniques
par leurs tailles et leurs formes, et surtout Igidi@é et la résistance a la rupture du

matériaux.
[1-10-Conclusion

Le comportement tribologique des céramiques est satisfaisant pour un certain
nombre d'applications. Leur dureté leur assure hore tenue a l'usure lors d'utilisations
sous des conditions peu séveres. Cependant, laatée fragile entraine une aggravation de
l'usure, avec transition vers une usure importdotsgue les conditions deviennent séveres.
En général le frottement d'une céramique contrenétal se traduit par l'usure de ce métal,
notamment du fait de la différence de dureté esmtre L'humidité et la température ont une
influence bénéfique ou non selon les couples dénmmaatx utilisés. Pour diminuer l'usure des
céramiques, il faut avoir un troisieme corps etdsesurfaces de frottement qui peut étre des

aspéritéts des deux surfaces, ou un filme lubrifiarfteau, [Ihuile...).
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Chapitra Il Méthodes expérimentales et techniques de messire

[1I-1- Description et préparation des échantillons
[lI-1-1- Description des matériaux étudiés

Les matériaux que nous avons étudiés dan ce tra@it des céramiques
monolithiques de type oxydes (alumiaeblanche et zircone), on a étudié la dureté et la
ténacité des échantillons par la méthode de liadiem Vickers, et leur résistance au

frottement et usure.
[11-1-1-1- Alumine
C'est une alumine-blanche trés mince (0.5mm d’épaisseur) provena@RGAN

3
LIMITED (Angleterre) de pureté 99,5%, de densit@73g/cm, de taille de grain inférieure a
3um et de module de Young 371 GPa.

I11-1-1-2- Zircone

C'est une zircone industrielle partiellement sta®d a 9% mole de MgO (PSZZFME),
elle est sous forme de plaquettes de dimension&t) mnt. Cet échantillon a été mis en
forme par pressage isostatique et frittage natilrek trouve en structure cubique avec des
précipités de phase tétragonale et monoclinique.

Ce matériau est constitué de grain de taille mogeen présentent une porosité

intérgranulaire moins que celle de I'alumine, sadube de Young est 200 GPa.
[1I-2- Préparation des échantillons
[11-2-1- pour l'indentation Vickers

On a travaillé sur un échantillon d'alumiadslanche tres fin de forme carré, de (10x 10x 0,5)
mm® de volume, et de 100 nfnde surface, (figure IlI-1), et un échantillon Ziecone, de
(10x6x4) mm de volume, et de 60 nfnde surface (figure 111-2). lls sont découpés éa
d'une meule diamanté, ensuite, ils sont rectifagsuyme polisseuse (figure IlI-11) qui les met
en contacte avec un papier abrasif par but d'abtemibon parallélisme des faces et de
diminuée la rugosité des surfaces des deux écloastilen suite on les met sur une finisseuse
(figurelll-3) qui nous donne une surface d'échantillon trésaitid, cette brillance nous
indique que le polissage est terminé donc les éitloas sont prés pour les essais de
I'indentation Vickers.
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Figure 1ll-1- échantillon d'alumine pour I'essai d'indentation.

Figure Il -2- échantillon de zircone pour I'essai d'indentation.

Figure IlI-3- Une finisseuse.

[11-2-2- étude de frottement et usure

On a utilisé deux échantillons (alumine et zircamec une épaisseur importante pour

gu'on puisse pesé a chaque fois.
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1. une alumine de (10x10x5) nfmui pése 2,4197g, (figure I1I-4).

Figure 1l -4- échantillon d'alumine pour I'essai de frottement.

2. une zircone de (35x 6x 4) nimui péset,6178 (figure 111-5).

Figure Il -5- échantillon de zircone pour 'essai de frottement.

[11-3- description des techniques de mesures

[11-3-1- description de la dureté Vickers

[11-3-1-1- caractéristiques de I'appareil

[11-3-1-1-1- microduromeétre Matsuzawade série MXT70

Les microdurométres de la série MXT70 sont des r&ipade précision qui
permettent une indentation de nombreux matériaws. @&pareils modernes autorisent une
grande mesure de dureté Vickers et Knoop, sur taredg échelle de poids.

Le MXT70 est la plus appropriée pour les essaisddeeté des éléments qui ne
peuvent étre mesurés par type Rockwell ou d'autrengétres de manipulation. Les charges
sont alignées au-dessus du pénétrateur diamarseleation des charges normalisées se fait

par I'intermédiaire d’une molette sur le coté dgpareil suivant la figure I11-10.
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Le MXT70 microdurometre digital (Tourelle Manuellegs charges sont de : 10, 25,
50, 100, 200, 300, 500 et 1000grf. La rotationadolrelle est manuelle. Il est composée de :
Platine X-Y (110x110mm), Diamant pyramidal Vicke¢culaire de mesure 10x réglable
avec capteur rotatif électronique, Objectifs 10x4@x, (grossissement 100 et 400x), Deux
blocs étalon (HV700 et HV400), Niveau a bulle, Tydo&ir caméra TV, Housse, Ampoule de
rechange (12V, 50W), Cordon d’alimentation, Outiésréglage, Manuel.

Figure IlI-6- Microdurometre Vickerdatsuzawa MXT70 de la série MXT70

[11-3-1-1-2- procédé de mesure

Les échantillons sont déja préparer par polissdgec leur surfaces son parfaitement
polies et brillantes, donc il y a pas de probleahesugosité qui nous empéchent a trouver de
bons résultats d'indentation.

L'échantillon est posé sur la table de I'appafgjuce 111-7) et fixé d'une fagon a obtenir un
bon parallélisme et éviter toutes genres de vibnati
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Figure Il -7- Table du Microdurometre Vickerdatsuzawa MXT70

L'appareil est équipé d'objectifs de grossissententl00 fois et 400 fois qui permettent
d'obtenir limage telle que l'on peut choisir eeawént la zone ou on veut indenter (on a
choisi le grossissement de 400 fois pour tous $ssig). Ces objectifs permettent aussi de

cadrer I'empreinte (figure 111-8)

Figure IIl -8- Principe de mesure des diagonales de I'empreinte.

Afin de mesurer ses diagonales et les fissuresopeer par I'indenteur nous avons
pris difficilement des photos d'empreintes et déases d'échantillons puisque I'appareil n'est
été pas lié a un micro-ordinateur donc on a étigélae les prendre par une caméra digitale et
on a utilisé le zoom jusqu a 800 fois.

[11-3-1-2- principe de calcul
c- dureté Vickers
Elle est caractérisée par I'empreinte faite paingenteur sous une charge donnée

durant 15 secondes. L'indenteur est formé d'unanpige en diamant a base carrée dont les

faces opposees font un angle de 136° (figure 111-9)
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Figure Il -9- pénétration de l'indenteur

La charge appliquée est comprise entrel00 g eff,1okgles change par une molette sur le

c6té de I'appareil (Figure 111-10).

Figure Il -1C- molette pour changer les charges

Le coté de I'empreinte est de l'ordre de 0,5mmmdsure s'effectuant a I'aide d'un

microscope.
La dureté Vickers (Hest calculée e a I'aide de la formule suivante :

Hyv = 0,18910'—'02 (11-1)
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H, : Dureté Vickers (Gpa);

P :Lacharge appliquée (N);

d : Moyenne des deux diagonales de 'empremta)(
d- la ténacité

On définie la ténacité d'un matériau par la résstaa la propagation d'une fissure. La
méthode de la mesure du facteur d'intensité deraiate critique d'un matériau, consiste a
utiliser la dureté Vickers obtenue dans les essadsident (K), la longueur moyenne des
fissures radiales (c), le module d'élasticité (iYguet la charge appliquée a chaque fois.

Les valeurs de la ténacité sont calculées a phetia relation suivante:

kKg=0.016(E/H)Y? (p/c3/2) [38] (111-2)
D'ou:
Klc: La ténacité (Pafff
p: La charge appliquée (N);

E: module deYoung (Gpa);
H,: La dureté Vickers (GPa);

C : La langueur de la fissure (m);

[11-3-2- détermination de frottement et usure des céramiques
[11-3-2-1-caractéristiques des appareilles utiliség

Pour déterminer les testes de frottement et usuras avons utilisé une polisseuse
tournante a différentes vitesses (Figure Ill-11)nous avons choisi la géométrie de contacte
plan/plan, cette configuration géométrique nousngerde mesurer la quantité de la matiere
enlevée par une simple pesée avant et apres |apeés nettoyage a l'alcool a chaque fois, a
l'aide d'une balance analytique de grande précigi6fg) Figure I1I-12. L'échantillon plan
qui est fixé frotte un papier abrasif de carburestieium r’ 220 monté sur un disque de
polisseuse est maintenu par la main, la durée tlsspge pour chaque échantillon est 60
seconde avons le pesé. Cet essai est refait plsigas pour les deux échantillons.

Les tests on été réalisés dans les méme conddises, a température ambiante, sous
pression atmosphérique normale, une vitesse diéamide 200 tour /minutes et on a gardé le

méme papier abrasif pendant tous les essais derfrent.
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Figure IlI-11- polisseuse tournante a différentes vitesses

Figure 11I-12- balance analytique de (1§) de précision.
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Conclusion du troisieme chapitre

L'objectif de cette étude est de déterminer lepnites mécaniques (dureté, ténacité) et le
comportement en frottement et usure des matéri@anuques.
Pour réaliser ce travail, on a fait quelgues essaisleux échantillons des céramiques de type

oxyde, une alumine-blanche trés mince (0.5mm d’épaisseur), elle e83J5% de pureté, et

de 3.87 g/cr?fde densité, un module de Young de 371 GPa. Unerardndustrielle
partiellement stabilisée a 9% mole de MgO, son rfede Young est 200 GPa. Nous avons
utilisé la méthode de l'indentation Vickers pouteddniner la dureté et la ténacité des deux
échantillons, c'est une méthode simple, qui se basen pénétrateur en diamant sous forme
pyramidale & base carrée, et un angle dé,186le met sur la surface polie d'échantillons a
une charge de 100 a 1000 df, le chargement coraglatormalement appliqué pendant 10 a
15 seconde. Cette opération provoque une empraiidmscopique sur la surface, et des
fissures intérieures et extérieures, on peut catdal dureté et la ténacité par le calcul de la
moyenne de ces fissures a l'aide des relationsitjués données par des anciens chercheurs.
Pour étudier le comportement tribologique de ncadahantillons, nous avons fait des
expériences de frottement d'ou on a utilisé undsgmlise a une vitesse stable 200
tours/mn, et une balance analytique de grande sioéci (10°g), sous les méme
condition et la méme charge, a sec, et a une textyrérambiante a laide d'un papier

abrasif de carbure de silicium (SiC) °2120.
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Chapitre IV efultats et discussions

IV-1- Introduction

Dans ce chapitre, nous allons présenter les réseait@érimentaux (dureté et ténacité)
obtenus par la méthode de l'indentation Vickerta perte en masse des échantillons obtenue
par frottement a sec. Ensuite nous allons suivdg@leloppement des fissures provoquées par

I'indenteur en fonction de la charge par un miaspscoptique.
IV-2- Indentation Vickers
IV-2-1- Cas de lI'alumine

a- Variation de la longueur moyenne dj§m) en fonction de la charge (N)

70
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Figure IV-1 Variation de la longueur moyennehtf) en fonction de la charge

D'aprés la (figure 1V-1) qui montre la variation & diagonale en fonction de la
charge d'indentation nous observons que la diagomalyenne obtenue par l'indentation
croitre au fur et a mesure que la charge utiliséggmente aussi, en effet, quand la charge
d'indentation augmente, I'empreinte laissée jpatehteur et de plus en plus grande suivant la
(photo IV-1).
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) Empreinte300 g
Empreinte200 g

Empreinte500 g

Photo 1V-1- les différentes empreintes
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b- Variation de la longueur des fissures 2Cm) en fonction de la charge (N)

a0 [T A0,]

0 —— 1
0 2 4 6 8 10 12

P(N)

Figure IV-2 Variation de la longueur des fissures 2@} en fonction de la charge (N)

La figure 1V-2 montre la variation de la longuewsdissures 2C ufm) en fonction de
la charge de l'indenteur, d'aprés cette courbe reasnarquons I'existence de deux étapes, dans
la premiére la longueur des fissures croitre dthbapidement jusqu'a 2C=60,m, puis elle
commence a ralentir jusqu'a 2C=81}486.

La premiére partie concerne les faibles chargesSNP d'ou la pénétration de
l'indenteur est faible (le pénétrateur ne touche ynr@e grande profondeur de I'échantillon),
donc il ne touche qu'une petite surface de la strec et quand la charge d'indentation
augmente (P=10N) lI'empreinte est grande (I'indenigénetre profondément), donc la

longueur des fissures augmente suivant la photolV-1
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c- Variation de la ténacité K. (Mpam®?) en fonction de la charge (N)

20

A|203

18 1

P(N)
Figure IV-3 Variation de la ténacité (MPaff) en fonction de la charge (N)

Rappelant que le facteur d'intensité de contraoniiique appelé ténacité (X est
obtenu par les calculs a I'aide de la longueurfdssires (C). Donc d'aprés cette courbe en
remargue une petite décroissance au début pour 8R)<puison remarque une grande
progression en croissance jusqu'a une valeur @& MPani?.

d- Variation du facteur d'intensité de contrainte aitique en fonction de la longueur des

fissures C am)
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Figure IV -4 Variation du facteur d'intensité de contraintiéque en fonction de la longueur des
fissures C|{m)
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D'apres cette courbe on remarque une augmentatpaaier pour les valeurs de la ténacité en
fonction de la longueur des fissures.

e- Variation de la dureté Vickers en fonction de la&harge appliquée

14
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+——-x+
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P(N)

Figure IV -5 variation de la dureté Vickers (GPa) en fonctiedalcharge appliquée (N).

D'apres la courbe présentée sur la (figure IV-5)montre la variation de la dureté
Vickers H, (GPa) en fonction de la charge appliqguée (N) remarque que la dureté de
l'alumine aux petites charge est plus grande & @k grandes charge, donc il y a une
augmentation au début varie entre 5,71 Gpa pochndage de 1N puis elle croit jusqu'a 8,39
Gpa pour la charge de 2N, et puis on remarque tabdite de la dureté du matériau a une
valeur d'environ 7,70 Gpa pour les autres granadegels. Et puisqu’ il y a une relation entre
la charge appliquée et la longueur moyenne desodégs suivant la (figure IV-1) nous
constatons que la dureté Vickers est en fonctionad®ngueur moyenne des diagonales
suivant la (figure 1V-6).
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Figure IV -6 Variation de la dureté Vickers est en fonctiodadbngueur moyenne des
diagonales.

IV-2-2- Cas de la zircone

a- Variation de la longueur moyenne djgm) en fonction de la charge (N)
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Figure V-7 Variation de la longueur moyenne des diagonalgsrg en fonction de la charge
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La figure IV-7 montre la variation de la longueuoyenne des diagonales |@{) en
fonction de la charge appliquée a chaque fois. Cemaus avons déja commenté dans le cas
de l'alumine, les valeurs des longueurs moyenneidg®nales augmentent au fur et a mesure
que les charge augmentent aussi, cette augmentatiome relation avec la taille de
I'empreinte obtenue sur la surface de I'échantidjon grandit quand la charge grandi aussi,
puisque elle appuie bien fort sur la surface queledest plus grande.

b- Variation de la longueur des fissures 2Cm) en fonction de la charge (N)
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Figure IV-8 Variation de la langueur des fissures @) en fonction de la charge (N)

Dans la figure 1V8, cette méme tendance est observée sur la varid¢ida longueur
des fissures pour I'alumine, mais on peut trouwsigue différence, cette courbe augmente
jusqu'a une valeur de 2C=36,pfn, puis elle continue a augmenter mais plus rapéhem
jusqu'a une valeur de 81y pour une charge de (p= 10 N). Comme nous avoasdite

pour l'alumine, la pénétration pour les faiblesrgka est moins profonde que les fortes.
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c- Variation de Kj; en fonction de la charge (N)
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Figure IV -9 Variation de K en fonction de la charge (N)

Pour la variation de la ténacité en fonction deHarge appliquée pour la zircone
suivant (la figure IV-9) on remarque une courbesgue stable (constante), d'ou les valeurs

de K sont presque semblables (identiques) aux varmgarfonction de la charge.

d- Variation de K; en fonction de la longueur des fissures 2C
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Figure IV-10 Variation de hc en fonction de la langueur des fissure:

56



Chapitre IV efultats et discussions

Dan le cas de la zircone la variation de la téga€i en fonction de la longueur des
fissures 2C, on remarque une certaine stabilitévdk=urs de la ténacité qui varie entre 8 et 9

MPam® pour toutes les charges appliquées.

e- Variation de la dureté Vickers H, en fonction de la charge appliquée (N)
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Figure IV-11 - Variation de la dureté Vickers,tn fonction de la charge appliquée (N)

D'apres cette courbe présenter sur (la figure IYAbls observons une diminution des
valeurs de la dureté de 8,63 GPa a 7,64 GPa Eketré N, et de 7,57 GPa pour les charges 3
et 5 N, et une augmentation de valeur de 8,50 @GRP@uveau pour la charge de 3N, et puis
elle continue son augmentation a partir de 5-10 N.

Méme explication pour la courbe qui esispnté sur la figure 1V-12.
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Figure 1V-12 Variation de la dureté Vickers,Hest en fonction de la longueur moyenne des
diagonales dym).

IV-2-1-1- Comparaison des résultats obtenus

a- Variation de la longueur moyenne dj§m) en fonction de la charge (N)
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Figure 1V-13 Variation de la longueur moyenne\gr() en fonction de la charge (N)
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D'aprées cette courbe qui est présentée sur laefipfHl3 nous remarquons que pour
les deux échantillons, la longueur moyenne desodialgs augmente au fur et a mesure que la
charge augmente aussi, et comme nous avons dédeéunent cette augmentation est due a
la taille des empreintes qui grandir au fur et asune que la charge augmente, et le

pénétrateur touche des surfaces plus profondes.

b- Variation de la longueur des fissures 2C en fotion de la charge (N)
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Figure IV-14 variation de la langueur des fissures 2C en fonate la charge (N)

La figure 1V-14 montre la variation des longueues dissures en fonction de la charge
pour les deux échantillons. D'aprés cette courbes pouvons remarquer que les courbes ont
des allures semblables; croissance rapide pouldag matériaux, mais on remarque aussi
que pour la zircone la longueur des fissures slust grandes que celle de I'alumine, donc en

peut dire que l'alumine résiste mieux que la ziecon
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c- Variation de la ténacité K. en fonction de la charge (N)
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Figure IV -15 Variation de la ténacité Ken fonction de la charge (N)

D'apres cette figure on remarque une certainerdiifge entre les deux courbes, d’ou pour la
zircone la courbe est plus stable que celle dentiade.

d- Variation de la dureté Vickers en fonction de lacharge (N)
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Figure IV-16 Variation de la dureté Vickers en fonction deharge (N)
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D'aprés cette courbe qui est présenté sur la fipdwE6 on remarque que la dureté
commence faible pour l'alumine 5,71 GPa pour ursggehde 1N, puis elle augmente jusqu'a
8,39 GPa pour 2N, puis elle diminue jusqu'a 7,8Ga @Bur obtenir une courbe presque
constante, mais pour la zircone on remarque leraio@f au début elle commence par une
valeur élevé au début 8,63 GPa pour 1N, puis caiteur diminue jusqu'a obtenir 7,64
GPapour 2N, puis elle est de retour en augmentatiegqyla la valeur de 8,50 pour les restes
des charges; mais en peut dire que les deux caaritepresque semblables, et constante a
une valeur de 8 GPaour les charges qui son inférieures de 5 N et gluescette charge en

remarque que la dureté Vickers de la zircone est @llevée.

IV-3 frottement et usure

Dans cette partie nous analysons la perte en meiskeperte en masse cumulée des
deux échantillons en fonction du temps et la detgrarcourue dans les mémes conditions, a
sec et 'utilisation du papier abrasif n°220 a cleafipi.

IV-3-1 Cas de I'alumine

L'observation par microscope optique montre lacstine de l'alumine (ADs3) utilisée pour

les essais d'usure avant le frottement (photo [V-2)

Photo IV-2- structure de lI'alumine avant I'essai de frottement.
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a- la perte en masse en fonction du temps
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Figure IV-17 variation de la perte en masse (g) en fonctioladtarge (N)

D'apres cette courbe présentée sur la figure IVAbls remarquons que la perte en
masse diminue rapidement en fonction du tempsge ckthinution est due au frottement de
I'échantillon a l'abrasif, qui arrache les pareéslqui existent a cause de la rugosité des
surfaces, ou les aspérités des deux surfacesrpéntdre sous linfluence de la charge

normale appliquée de la main qui provoquent I'dreatent des particules d'usure.
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b-la perte en masse en fonction de la distance pawwue
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Figure IV -18 variation de la perte en masse (g) en fonctioladiestance parcourue (m).

Puisque le temps et la distance parcourue ont elaian trés proche suivant les
résultats d’ou on peut calculée la distance patmoudr partir du temps, et la vitesse de la
machine 200 tour/min, on remarque que les courbeissemblables, donc la vitesse diminue

rapidement en fonction de la distance parcourue.
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c-la perte en masse cumulée (mg) en fonction du tes(s)
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Figure IV-18 la perte en masse cumulée (mg) en fonction dpdds)

D'aprés cette courbe nous remarquons que l'usut@aldmine a croitre au fur et a
mesure que le temps de frottement augmente. Onrgemaussi I'existence de deux parties,
dans la premiére on remarque que l'augmentatiorapite a l'intervalle de t= 0 jusqu'a 60
secondes, puis elle continue a croitre mais maipslement dans la deuxiéme jusqu'a obtenir
un plateau, on peut dire que dans la premiéreepquii est généralement courte correspond a
une accommodation des surfaces ou la rugosité wésces joue un rble prépondérant. Les
aspérités des deux surfaces s’interpénétrent etoguent l'arrachement des particules
d'usure. Apres cette période d'accommodation,tésse d'usure diminue dans la deuxiéme,
puisque la rugosité des surfaces est diminue audss particules d'usure arrachés au début
vont étre piégées dans les défauts se trouvensurfiace et entre les antagonistes en formant
un troisieme corps qui sépare partiellement ouldotant les antagonistes et protége la

surface de la dégradation et diminue donc l'usure.
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d- la perte en masse cumulée (mg) en fonction dedastance parcourue (m)
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Figure IV -20 la perte en masse cumulée (mg) en fonction destarmtie parcourue (m)

Pour cette courbe qui est présenté sur la figurddVon remarque la méme chose que
la courbe précédente (figure 1V-19), puisque il yree relation entre le temps et la distance
parcourue, en remarque l'existence de deux étapesaugmentation rapide dans la premiére
pour t=0 jusqu'a 60 secondes, puis elle continweo@tre mais moins rapidement dans la

deuxiéme.
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L'observation par microscope optique, aprés negtyal’alcool (photo 1V-3), montre
la structure de l'alumine utilisée aprés les essaifrottement. On remarque que les taches
exister au début on diminue, et notre échantillsindevenu lisse. Donc I'essai de frottement

aide a la diminution de la rugosité de la surided¢alumine.

Photo IV-3- structure de I'alumine apres l'essai de frottement

IV-3-2- Cas de la zircone

L'observation par microscope optique montre lacstine de la zircone (Zrputilisée pour les

essais d'usure avant le frottement (photo IV-4).

Photo IV-4- structure de la zircone avons l'essai de frottemen

66



Chapitre IV efultats et discussions

a- la perte en masse (g) en fonction du temps (s)
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Figure IV-21 la perte en masse (m) en fonction du temps (s)

Suivant la courbe qui est présentdastigure IV-21, on remarque qu'elle est similaire
a celle de l'alumine, c'est-a-dire que la pertemasse diminue rapidement en fonction du
temps a lintervalle de t = 0 jusqu'a 60 secondeie diminution est due au frottement de
I'échantillon a le papier abrasif utilisé qui atraces particules, comme nous avons dis pour

['alumine.
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b- la perte en masse (g) en fonction de la distag parcourue (m)
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Figure IV -22 la perte en masse (g) en fonction de la distanoeoprue (m)

Cette figure est semblable a la courbe précéderéseptée sur la figure IV-21,
puisque le temps et la vitesse parcourue en uagaeltres proche suivant les calculs, car la
vitesse de rotation de la machine est 200 tour/rejndonc la vitesse aussi diminue

rapidement en fonction de la distance parcourue.
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c-la perte en masse cumulée (mg) en fonction du tes(s)
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Figure IV -23 la perte en masse cumulée (mg) en fonction dug€s)p

D'apres cette courbe, nous constatons que le coempent de la zircone est similaire

a celui de I'alumine, c'est-a-dire, que l'usurdéadercone augmente au fur et a mesure que le

temps augmente aussi. Donc l'usure croit rapidesnemtebut du frottement a l'intervalle de

t=0 jusqu'a 60 secondes, puis elle continue areraifis moins rapidement dans la suite de

I'essai. Donc on peut dire aussi qu'il existe deégimes, le premier correspond a une

accommodation des surfaces, et dans la deuxiensutésces sont séparées par le troisieme

corps, qui explique par conséquent la diminutiofiwdire.
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d- la perte en masse cumulée (mg) en fonction dedastance parcourue (m)
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Figure IV -24 |la perte en masse cumulée (mg) en fonction destardte parcourue (m)

Cette courbe qui est présenté sur la figure IVead similaire a celle de la figure IV-23.
L'observation par microscope optique, apres negmya I'alcool (Photo IV-5), montre la
structure de la zircone utilisée aprés les essaisattement, et elle montre aussi la présence

de quelques taches noires qui représentent degdsitgiégeage des particules arrachées.
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Perte en masse (g)

Photo IV-5- structure de la zircone apres l'essai de frottémen

IV-3-3- Comparaison des courbes de frottement et use

a- la perte en masse ()

Suivant les deux figures (IV-25) et (IV-26), on statant que I'alumine résiste mieux que la

zircone a l'usure, ce qui est déja expliqué surctesbes qui présentent le dureté des deux

L.
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Figure IV -25 comparaison de la perte en masse (m) en fonctidardps (t)
entre AbOs et ZrQ.
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Les deux courbes présenté sur les figures (IV-€R2T)V- 28) montrent I'évolution des
pertes en masse en fonction du temps et la disf@aroeurue d'apres les figure on peut dire
gue les courbes ont des allures semblables, cnossaapide suivie par une autre

augmentation mais mois rapidement que la premiére.
IV-4-Analyse des différents types des fissures

L'analyse des empreintes par microscope optiqueis nadique l'existence des
différent types des fissures provoquées par déséréiftes charges appliquer, pour les faibles
charges, environ 1 ou 2 N, I'empreinte marquéa@sta la téte du diamant Vickers, suivant
la photo (a) de la figure 1V, dans ce cas les fissisont de type médianes, pour la charge de
3N I'empreinte est plus visible que I'anciennegretemarque l'existence des fissures de type
radiale primaires qui nous aide a calculer la tééadu matériau photo (b), aux grandes
charges environs 5N, nous observons d'autre fissgue se marquent a coté des fissures
radiales primaires et qu'on appelle des fissurésles secondaires photo (c), et pour d'autre

charges=10 N on remarque des fissures de type latérales.
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Empreinte200 g Empreinte300 g

Empreinte500 g

Photo IV-6- Différents types des fissures selon la charge dfitakion
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CONCLUSION GENERALE

Au cours de cette étude nous avons déterminé lepriptés mécaniques, et les parametres
d’'indentation (les diagonales des empreintes,dagueurs des fissures, la dureté et la ténacité) de
'alumine pure AJO; et de I'oxyde de zirconium ZroEnsuite nous avons étudié le comportement
de ces échantillons a l'usure en les faisant frottétre un papier abrasif de carbure de silicifim n
220 (SIC) sous un contact plan/plan.

L'indentation Vickers est lI'une des méthodes lass plitilisées pour caractériser les matériaux
fragiles comme leur dureté et leur ténacité. Eetefette méthode d’analyse est particulierement
appréciée pour sa facilité de mise en oeuvre. ksai® d’'indentation Vickers ont été effectués sur
les deux types de matériaux.

- Les observations en microscope optique indiquerformation des fissures médianes pour les
faibles charges, les fissures radiales primairesy pes charges en peu plus élevées, les fissures
radiales secondaires pour les charges supérieersfiatla formation des fissures latérales qui sont
responsables de I'écaillage du matériaux aux chagtpyées.

En indentation Vickers la diagonale augmente awefua mesure que la charge appliquée augmente
dans l'alumine et la zircone. Pour les variatiores ld longueur de fissure nous remarquons
I'existence de deux étapes, dans la premiére lgutanr des fissures croitre d'abord rapidement
jusqu'a 2C=60,95um, puis elle commence a ralentir jusqu'a 2C=8yté La premiére partie
concerne les faibles charges<fiN) d’'ou la pénétration de l'indenteur est faidke génétrateur ne
touche pas une grande profondeur de I'échantilidongc il ne touche qu'une petite surface de la
structure, et quand la charge d'indentation augen@®tl0 N) I'empreinte est grande (I'indenteur
pénétre profondément).

Pour le facteur d’intensité de contraintes criéigle I'alumine en remarque une petite décroissance
au début pour (P < 3N), puis on remargue une granaigression en croissance jusqu'a une valeur
de 18,04 MPaff . Ainsi que pour la zirconeon remarque une la courbe est presque stable
(constante), d’ou les valeurs de Kont presque semblables (identiques) aux varmgwonfonction

de la charge.

Pour I'essai de la duret§ Bn remarque que la dureté de I'alumine aux petitasge est plus grande

a celle des grandes charge, donc il y a une augien au début varie entre 5,71 Gpa pour la
charge de 1N puis elle croit jusqu'a 8,39 Gpa fmuharge de 2N, et puis on remarque une stabilité
de la dureté du matériau a une valeur d'envirof Gjga pour les autres grande charges. Pour la

zircone on remarque une diminution des valeuradkiteté de 8,63 GPa a 7,64 GPa entre 1 et 2 N,
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et de 7,57 GPa pour les charges 3 et 5 N, et uymentation de valeur de 8,50 GPa a nouveau pour
la charge de 3N, et puis elle continue son augrtienta partir de 5-10 N.

Pour les essais de frottement on a obtenue quardwsgoie d’'une maniére générale avec le temps de
frottement. Cependant, la vitesse d'usure est @legée au début de I'essai de frottement ce qui
correspond a la période d’accommodation des swgfaeeis la vitesse d’usure diminue dans la
deuxieme période de frottement ou les surfacesafrtds sont recouvertes par les débris d’usure
piégés dans le contact ce qui sépare partiellemettalement les surfaces frottantes et diminue la
vitesse d'usure.

Les résultats obtenus montre que la résistancsaré¢ de la zircone (ZrO2) est plus faible queecell
de l'alumine, donc l'alumine est plus dure queileome, c'est ce que nous avons prouvé pour les
tests d'indentation, d’ou on a trouvé les résulti@tda dureté et la ténacité de lI'alumine 7,40GPa e
13,12  MPar? et pour la zicone 820 Gpa et 8,93MPam
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