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Résumé

RESUME

Le but de notre travail est I'étude de trois gk matériaux céramiques, il s'agit
d'un verre, d’'une zircone et de deux alumines (miet épaisse), afin de déterminer la
microdureté et la ténacité de ces matériaux eisanil la méthode d’'indentation Vickers. Le
principe de cette méthode est de créer la fissuraii 'aide d’'un indenteur pointu a base
carrée (diamant Vickers) : nous obtenons ainsébfits types de fissures (médiane, radiale)
qui dépendent directement de la charge maximateléritation. Nous mesurons ensuite les
parametres tels que les diagonales de I'empreirtieeXs, et les longueurs des fissures. Ceci
nous permet de calculer et de tracer les variatilena microdureté en fonction de la charge
d’'indentation. Pour ce qui est de la ténacité, ellé&té calculée en utilisant différentes
formules données dans la littérature et elle aaéssi calculée par la formule standard de
Liang puis une comparaison car la formule de Liasgune formule valable pour les deux
systemes de fissurations palmqvist et Half- pefassajue les autres formules ne concernent
gu’un seul type soit I'un soit l'autre. Nous avdnsuvé que les valeurs, en général, ne sont
pas trop différentes, a une unité pres pour cimmpéites sur huit. Ceci nous permettra donc

d’utiliser n'importe laquelle de ces cinq formules.
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INTRODUCTION GENERALE

Les céramiques sont des matériaux inorganiquespasés d’oxydes, de carbures, de nitrures
et de borures. Les structures cristallines desnuérges sont plus complexes que celle des
métaux car au moins deux éléments chimiques différesont présents. Il existe des
céramiques ioniques, composées d’'un métal et duwnnmétal (par exemple Nacl, Mgo...) et
les céramiques covalentes composées de deux naumeét d’éléments purs (diamant,
carbure de silicium, etc.). La structure des joigsgrains est également plus complexe car
des interactions électrostatiques entrainent desaintes d’équilibre supplémentaires.

Les ions de signes contraires ne doivent donc pa®wcher c’est pourquoi la céramique

présente une certaine porosité (environ 20%).

La technique d’indentation des matériaux est lagggnrépandue. Elle est utilisée pour

caractériser les propriétés mécaniques des matéciamme leur microdureté, leur module

d’élasticité ou encore leur résistance a la fidgguma L'essai de microdureté repose sur
'application d’'un pénétrateur a la surface du matea tester. Le pénétrateur, ou indenteur,
peut présenter différents formes géométriques sisnpsphére, cbne encoure pyramide.
Lorsque I'indenteur est soumis a une charge donhgénetre dans le matériau, d’autant plus
facilement que celui-ci est mou. Lors du retratl@hdenteur, il subsiste dans le matériau
une empreinte résiduelle de forme similaire & cele I'indenteur entourée d’'une zone

déformée plastiquement on calcule alors un nombrefiectuant le rapport entre la charge
appliguée et une aire représentative de 'empre@teombre, appelé nombre de microdurete,
est équivalent a une contrainte. De maniere inmjitla microdureté caractérise donc la

résistance a I'enfoncement du pénétrateur suppogéarmable.

L’objectif de notre travail consiste en I'étude tleis types de matériaux céramiques, des
alumines épaisse et mince, du verre et la zird@oar caractériser les matériaux étudiés nous
avons utilisé la méthode d’'indentation Vickers denbut de déterminer la microdureté et la
ténacité et de comparer les résultats de la ténamlitenus par différentes formules
(concernant difféerents systemes de fissurationhdes dans la littérature, a celle de Liang
qui semble étre une formule standard s’appliqudaousa les systemes de fissuration.

Ce travail se compose de trois chapitres esseetiéise conclusion générale :
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> Le premier chapitre comporte une étude bibliogrgpéidans laquelle nous faisons
appel aux matériaux étudiés et leurs caractérissigprincipales ensuite nous
représentons quelques notions de la mécaniqueirnda la rupture, suivie d'une
description de la méthode d’indentation Vickers.

» Le deuxiéme chapitre est consacré a la présentatida préparation des matériaux
etudiés, suivi d’'une description des techniquesdsure.

> Dans le troisieme chapitre nous présentons lestaésobtenus et leurs discussions.



Chapitre | Etude bibliographique

[-1- LES MATERIAUX CERAMIQUES

I-1-1-Définition

Les matériaux céramiques sont composés d'élémeatallimues et non métalliques. lls sont
généralement des oxydes, des nitrures, ou desrearkies groupes de céramiques englobent
une vaste gamme de matériaux, comme les cimeatsétamiques traditionnelles faites d’argile.
La plupart des céramiques modernes sont prépar@estia de poudres consolidées (mise en
forme) et sont densifiées par un traitement themi@e frittage). La plupart des céramiques sont
des matériaux polycristallins, c'est-a-dire comguatrtun grand nombre de microcristaux bien

ordonnés (grains) reliés par des zones moins osEnjoins de grains).

Joints de grains

a la rencontra Grains (cristaux)

de 2 cristaux de la céramigue
'| l\'

|- Microfissures dues

Porosités r
résiduelles aux contraintes
—5 thermigueas ou
venant de =
I'élaboration MECanIques

Particules ou grains
d'une secaonde phase
(dans |es alliages)

Figure I-1Microstructure typique d'une céramique

[-1-2 Type des céramiques

[-1-2-1 La céramique fonctionnelle

La pureté, la composition, les additions spécifggu@ microstructure, peuvent conférer aux
céramiques des propriétés physiques ou physicoigh@s remarquables et leur permettre

I'assurer une fonction spécifique.
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[-1-2-2 Les céramiques structurales

Les céramiques possedent par rapport aux métaalkagfes des avantages incontestables grace
a leur température de fusion élevée, a leur ra@atertie chimique, a leur grande microdureté
accompagnée d’'une bonne résistance a l'usureh@$eon aussi, les alumines, zircone, sialons
(Oxynitrures a base de silicium et d’aluminium) aitre oxyde, les nitrures de silicium,
d’aluminium, de bore de titane sont des matériaiexagllence pour leur résistance, leurs
application vont des composants type piéces d'usaugils de coupe, filieres, poincons
jusqu’aux prothéses biomédicales en passant paauless de turbine et des composantes des
moteurs d’avions, mais leur durée de vie peut l@mgée par leur fragilité. Cette fragilité est
intrinséque. Elle résulte de la force des liaisamgratomiques qui limite la mobilité des
dislocations. Or, dans les métaux, c'est cette hébdes dislocations qui véhiculent la
déformation qui conduit a la plasticité. Aussiaadifférence des métaux et alliages qui peuvent
s'accommoder des concentrations locales de cotesapar relaxation plastique, les céramiques

résistent ou cassent par ouverture et propagatime dissure.

[-1-3 Microstructure des céramiques

Du point de vue de leur structure, les matériauaro@gues occupent une place particuliére par
rapport aux métaux et polymeres organiques. D’@agerf générale, le principal parametre qui
différencie ces matériaux est le type de liaisommajue, ou en d’autres termes, la structure
électronique. Les céramiques sont surtout a liaisaique ou covalente (iono-covalente), les
polyméres organiques sont a liaison covalentesahigtaux présents la liaison métallique.

Les liaisons ioniques et covalentes impliquent ttass électrons de valence des éléments en
présence, il n'y a pas d’électrons libres. Ce auidrles céramiques dans leur ensemble, de
mauvais conducteurs d’électricité et de chaleur.

Les liaisons ioniques et covalentes sont des laisparticulierement stables et fortes. Les
températures de fusion des céramiques sont tréSedl¢supérieures a celles des métaux).

Les liaisons chimiques réagissent peu aux effet&edeironnement, elles possédent une grande
inertie chimique et ne sont a peu prés pas sgjatta dégradation par corrosion, comme le sont

les métaux
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I-1-4 Caractéristiqgues générales des céramiques

Les matériaux céramiques sont caractérisés pardgsietés suivantes:

- température de fusion élevée.

- faible conductivité thermique.

- faible conductivité électrique.

- faible réactivité chimique, bonne tenue aux csioos.

- haut module d’élasticité.

- bonne résistance a la compression.

- grande microdureté.

La fragilité des céramiques se manifeste de digensanieres, et avant tout par une absence de
ductilité. La seconde manifestation de la fragilités céramiques est leur médiocre ténacite,
c’est-a-dire leur inaptitude a résister a la prepag de petits défauts ou microfissures, cette
fragilité constitue I'inconvénient commun a toutes céramique est impose des limitation dans
les techniques de fabrication et d’emploi, mais rewanche, en niveau atomique, les
caractéristique qui rendent fragile les céramicgosd en méme temp. Celles qui leurs conferent

les propriétés désirées de microdureté, réfractaisistance chimique.

[-1-5 Application des matériaux céramiques

Les céramiques ont joué et continueront a jourale mportant dans le développement des
produits nouveaux, des procédés de fabricationinanix, et dans l'industrie toute entiére :
mécanique, électrotechnique et électronique, djigupptique, industrie nucléaire,

» Eléments chauffants pour les fours haute temp@ratur
= Bougies d'allumage et de préchauffage,

» Filtres a particules,

= Supports de catalyseurs

= Composites a matrice céramique

= Chambre de combustion,

= Chirurgie réparatrice,

= Domaine dentaire,

= Substrat,

= Condensateurs multicouches,

= Composants piézoélectriques,
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I-1-6 Les céramiques types oxydes

Les matériaux que nous avons utilisé dans notaeétant des céramiques de type oxydes.

I-1-6-1 La zircone

L’oxyde de zirconium se trouve dans la nature $omae de baddeleyte monoclinique (appelée

eégalement zirkite), relativement pure (teneure mogeB0%)

Mulinrnono-cinqun Mailk cobicus Maille quadratiqua
";'5— %]
ﬁ G_I- T {:J 2 lon awygens
5 O lon coygana ] =
;:'.'I:] Di Ug o &3 lon zirconam
(:I lan Arcoriurm {}I—- i D
CB [ ] ‘
i S ]
a- maille monoclinique b- maille cubique c- maille quadratique

Figure 1-2 : Différentes mailles des zircones.
[-1-6-1-1 Propriétés physiques de la zircone frittée

Le coefficient de dilatation linéaire de la zircom@ans lintervalle de 20 a 200°C est
approximation de 9.10 °C™. Ce coefficient croit avecla température vers 1000 °C des
changements irréguliers apparaissent, voir figiBg. (

On remarque que le matériau s’arréte de se dittecommence a se contracter vers la
température de 1000° C. A 1200 °C I'échantillon es dlimensions plus petites qu'a la
température ambiante.

A cette température la zircorsz (partially stabilized Zirconia) possede d’excetemnpropriétés

mécaniques.
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Figure I-3 : Dilatation de I'oxyde de zirconium

Le module de Young reste constant dans l'intervddlédempeérature de 600 a 1100°C. Un faible
module d’élasticité implique une grande déformatitestique de la zircone frittée supérieure a
celle de l'alumine frittée, ce qui explique sa benrmésistance a la rupture. La zircone en
généralement stabilisée a 'aide d’additifs (Mg@QZ Y>03 Al,Os) dont le taux varie entre 5 et
10%, elle possede :

- Bonne résistance a toutes les formes de corrosion

- Densité: 6.02 g/ct

- Résistance a la flexion: 900MPa,

- Module d’élasticité: 220Gpa,

- Résistance a la compression: 2500MPa,

- Bonne résistance a l'usure et au frottement.

- Bonne résistance aux attaques des métaux.

La zircone non stabilisée est utilisée en tant dpit#f, matériau de revétement, poudre
abrasive...et la zircone stabilisée est utilisée cemmreusets, buses de coulée, éléments

chauffants, revétement anti-thermique, conductewisues.
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[-1-6-1-2 Les différentes structures cristallographiquesaleitcone

Ses différentes structures allotropiques la rendestable, c’est pourquoi il est nécessaire de la
stabiliser artificiellement. De la température aambé jusqu’a 1170 °C sa structure est organisée
sous forme de maille monoclinique (Fig : I-2-a).

De 1170°C a 2370 sa structure se transforme erepizedratique, dite également tétragonale
(Fig : I-2-c) et se présente sous cette forme folge propriété mécaniques recherchées de la
zircone. Au dessus de 2370°C la structure passephdse cubique (Fig: I-2-b) n’offrant a
nouveau plus aucun intérét quant a ses propriééemmgues. Lors de son refroidissement, le
phénomene s’inverse: de la phase quadratique eremtEnt sous 950°C elle trouve sa phase

monoclinique et perd ses propriétés mécanique&reioées.

| -1-6-1-3Le frittage

Lors du frittage, la jonction entre les grains &étaires de zircone se fera aisément s'ils sont
préalablement accolés les uns aux autres, d’ojpdintance d’'une bonne densité et homogénéité
au moment de la mise en forme par pressage ispstatS’il subsiste des défauts entre les
grains, les propriétés mécaniques du matériau remtsaltérées et nous serons en présence d’un
matériau fragilisé.

Nous retrouvons deux types de frittage :

- Frittage naturel réalisé dans un four en milisnasphérique oxydant a une température variant
entre 1350 °C et 1500 °C. La plupart des systéneefabrication de pieces prothétiques en
zircone ont recours aujourd’hui a ce type de fyita

- Frittage sous pression HIP (Hot Isostatic Pregssignifie un frittage sous haute pression
isostatique. Cette opération nécessite un fourqodidr permettant pendant le frittage, d’exercer

une pression pouvant aller jusqu’a 2000 bars supileces présentes dans la chambre de chauffe.

Ce traitement thermique permet de continuer a ametliles propriétés mécaniques en
augmentant légérement la densité du matériau, gaodénéisation de la matiere (élimination

des microdéfauts internes).

Du fait de son co(t, ce post-traitement dans I'sida des céramiques techniques n’est utilisé
que dans des cas particuliers ou les résistanceanm@es doivent étre ultimes (piéces

meécaniques a hauts coefficients de sécurité, inglagdronautique...)
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I-1-6-1-4 Les propriétés mécaniques exceptionnelles de tarzé

a- Résistance a la flexion

Elle dépend de la pureté et de la densité du raatéde la taille critique des grains, du taux de
phase quadratique et la maitrise du frittage. RSanit tous ces critéres, la résistance a la flexion

de la zircone atteint des limites extrémement @gvé

b- Module d’élasticité

Le module d'élasticité de la zircone relativememis,bautorise une légere déformation du
matériau avant rupture (Fig I-4) chose unique danslassification des matériaux a rupture
fragile. Ceci permet une certaine absorption destramtes dans le matériau qui répond

particulierement bien aux tests de fatigue.

Figure I-4 : Ressort en zircone.

c- Ténacité

Elle caractérise le comportement d’un matériau fada rupture en présence d’'un défaut. En
général, un matériau tenace est peu fragile.

La phase métastable de la zircone augmente staresisdevant la propagation de la fissure par
un phénomene d’absorption des contraintes. Lesagxssont maintenus artificiellement en

phase quadratique par la présence de I'yttrium.
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I-1-6-2 L’alumine

Elle se rencontre dans la nature sous la forme iderais suivants bauxite, bayerite, corindon,

[ B
w"?.'.'

Gibbsite

- )ﬁ

h&*

Figure -5 : Microstructure de I'alumine

[-1-6-2-1 Types d’alumine

Alumine ou oxyde d’aluminium, AJO3;. Cet oxyde existe sous plusieurs formes:
» Alpha-AL,0O;3, la forme pure obtenue par calcination a tempgzailevee
» Beta-ALOs, est le composé N®, AL,Os.
* Gama-Al;Os, stable jusq’'al000 °C et contient des traces dead’ion hydroxyle.

L’'alumine est le matériau le plus couramment wdiligour les travaux de recherche et de
développement des céramiques. Elle sert, a caussodefaible co(t et sa facilité de
manipulation, toujours comme matériau référencesetpar ailleurs largement employée dans
I'industrie, elle est caractérisé par : [13]

- Résistance a la corrosion,

- Facilement industrialisée,

- Bonne tenue mécanique aux températures élevees,

- Bonne conductivité électrique,

- Grande microdureté,

- Bonne résistance a l'usure,

- Inertie chimique.

10
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[-1-6-2-2 Applications

- Isolateurs électriques,

- Supports d’éléments chauffants,
- Eléments de broyage,

- Composants mécaniqyes

[-1-6-2-3 Propriétés de I'alumine frittée

® jon aluminium
@ site vacant

Figu I-6 : Structure de l'aluminex

L’alumine frittée constitue un bon réfractaire awecpoint de fusion qui culmine a 2050°C.

4
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Figure 1-7 : Facteur d'intensité critique de contrairke. en fonction de la température.

11
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La (figure 1-7) montre la variation de soncken fonction de la températuret]. Kic diminue
sensiblement jusqu’a 600 °C puis chute de facoulig¥g a mesure que la température augment
a 1400 °C, la valeur deKest de I'ordre de 1 MP4ffy valeur trés faible.

Les propriétés de I'alumine dépendent beaucoupddsits existants (porosité, microfissures),
la figure (I-8) montre les variation de la conttai@ la rupture d’alumines contenant des défauts
de différentes tailleSIS] par contre, plusieurs études ont montré que 'alarprésente un bon

comportement en COupes|.

".‘! r HARTLEY-1982
2
2
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Figure 1-8 : Variation de la contrainte a la rupture d’aluminentenant des défauts de
différentes tailles.

L’alumine conserve une grande microdureté et ummédcstabilité chimique a chaud, ce qui
explique son utilisation comme outil de coupe. Brscipales faiblesses en tant que matériau
d’outil sont sa résistance mécanique et sa failhadité, elle est susceptible de rupture ou

d’écaillage lors des variations brutales des carta de coupe.

On notera que les caractéristiques de l'aluminet somvent trop modestes pour certaines
applications potentielles en particulier, comme ériati thermomeécanique. Par conséquent, il
s’est révélé indispensable de développer de nouveriériaux issus de I'alumine possédant

tout ses avantages (neutralité chimique, corrosfostfement) mais avec des parametres

meécaniques accrus [,LI8, 19, 20].

12
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I-1-6-3 Le verre

Le verre est un composé minéral fabriqué a bassllide, qui possede une structure vitreuse
désordonnée car constituée d’atomes de dimensiessdifférentes. Il est mis en forme par
frittage et posséde une grande stabilité chimicareses atomes constitutifs sont unis par des
liaisons chimiques fortes, covalentes ou ioniqugstte propriété leur confére une trés bonne
biocompatibilité. Les verres sont des matériauxgikea : ils n'ont pratiqguement aucune

possibilité de déformation plastique.
I-1-6-3-1 Propriétés mécaniques des verres
Les verres sont réputés pour étre des matériagiesa Ceci se vérifie lors de la mesure du

comportement en traction ou I'on observe une dédtion élastique jusqu’a rupture du matériau

sans déformation plastique.

>

E
Figure9l: Comportement fragile d’'un verre en traction

La contrainte théorique de rupture du verre estiege par:

E
o, = |~ (1)

ou
y . est I'énergie de surface crée lors de la rupture,

E : le module d'Young,

13
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Xo - la distance d'équilibre entre les atomes voisinkabsence de contrainte

Pour un verre de silice on obtient g, = 20GPa, alors que les valeurs mesurées

expérimentalement donneat,, = 0.1 GPa, ce qui est 200 fois plus que la résistaneeridjue.

Griffith a suggéré que tous les verres contienmkast microfissures ou des défauts de surface

résultant comme des concentrateurs de contrainte.

[-1-6-3-2 Types de verre

a- Le verre flotté

Le verre flotté est le type de verre le plus uili® nos jours. Le contexte économique permet de
fabriquer en grande quantité du verre clair etdpanent avec des surfaces pratiguement planes.
Le verre flotté peut étre teinté pendant le pracgesie fabrication, ce qui modifie le degré de
transmission lumineuse. On peut atténuer, voire en&iminer, la |égére coloration verte
naturelle du verre par un choix particulier de &va$ premiéres trés pures contenant trés peu de
Fe0s;. Ce verre pratiqguement incolore est appelé vemevie en fer ou extra blanc. La

résistance aux variations de température est d@md0°C a 40°C maximum.

b- Le verre a vitres

Le verre a vitres et le verre flotté ont la mémenposition chimique et possédent les mémes
propriétés physiques. Le verre a vitres présenttefois de légeres ondulations en surface,

perpendiculaires a la direction de traction visipar réflexion parfois par transparence.

c- Le verre borosilicaté

On introduit dans ce verre de 7 a 15 % pour caniren d’oxyde borique. Son coefficient de
dilatation étant moins élevé que celui des verregra et flotté, sa résistance aux variations de

température est nettement plus élevée, de mémsaquésistance aux lessives et aux acides.

Le verre borosilicaté peut actuellement étre falFigomme verre a vitres et flotté. Il est utilisé
quand une grande résistance aux variations theewigst recherchée, par exemple pour les

14
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protections incendies. Il est impératif de respeateles exigences spécifiques d’'usinage et de
mise en ceuvre.

[-1-6-4 La vitrocéramique

[-1-6-4-1 Historique

Les vitrocéramiques matériaux relativement moderaescomparaison aux verres et aux
monocristaux, ont été découvertes par hasard ed pab Stookey, chercheur américain de
corning glass works. Stookey travaillait sur desre® photosensibles a base de silicate de
Lithium contenant de faibles quantités de cuivier du d’argent. En chauffant un de ces verres
a 900°C, contre 700°C habituellement, il observa pas un verre ramolli, mais un matériau
polycristallin et opaque: c’était la premiére odéramique. Elle s’était formée par
dévitrification du verre, les cristaux métalliquagant servis de germes a cette cristallisation.
Depuis leur découverte, les vitrocéramiques ontééidiées pour leurs propriétés mécaniques,

thermomeécaniques etc...puis a partir de 1975, pous I@ropriétés optiquesI ]

I-1-6-4-2 Définition

Les vitrocéramiques sont des polycristallins bijdnaess, constitués d’'une phase amorphe dans
laquelle sont réparties des particules cristallissmpelées cristallites.

Au début de leur découverte, seuls les matérianx plas de 50% du volume étaient cristallisés,
étaient appelés vitrocéramique®] mais aujourd’hui, tout matériau amorphe conterdes
particules cristallisées est appelé vitrocéramidpaetaille de ces cristallites varie entre 5 nm et
200um selon la composition et la préparation dascéramiques. Il faut bien noter gu'il n'y a
pas de porosité dans ces matériaux, contrairengrdéaamiques issues du frittage.

[-1-6-4-3 Propriétés mécaniques des vitrocéramiques

Les verres sont des matériaux fragiles, dans lésdee fissures se propagent rapidement. La
présence de cristallites dans une matrice vitreusgnente la résistance mécanique de cette
matrice et diminue sa fragilité en stoppant le e fissure ou en le déviant [23]. Les

vitrocéramiques ont donc de meilleures propriétésaniques que les verres. Donnons quelques

exemples de leurs applications :

15
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Les verres a base de $ifl,05-P,0s-CaO-Cal; donnent aprés dévitrification des
vitrocéramiques dont la phase cristallisée estyde fluoro-apatite Ga(PQy)sF, composant les
dents par conséquent, ces vitrocéramiques, biodilnlgss peuvent étre utilisées dans le
domaine médical soit pour des prothéses osseudgssfiit pour des reconstructions dentaires
[25, 26].

Ce sont des matériaux de choix grace a leurs bommgsiétés mecaniques et a leur porosité
nulle.

Des vitrocéramiques a base de SKIRO3-Cao-ZrQ-TiO, sont étudiées pour le stockage de
déchets radioactifs, grace a leur bonne résistargmnique [27]. Ces vitrocéramiques ont une
phase cristallisée de composition CAZ(Ji (zirconolite), qui incorpore trés bien certainsson
radioactifs tels que les actinides mineurs (Np, ABm). Outre I'amélioration des propriétés
mécaniques des vitrocéramiques par rapport auryde second avantage de ce type de
vitrocéramiques est gu’elles offrent une doubleaiber de confinement aux radionucléides. En
effet, ces radionucléides, incorporés dans legatliiss, sont confinés par la phase cristalline

d’accuell et par le verre résiduel.

[-2 LA MECANIQUE LINEAIRE DE LA RUPTURE

Dans I'hypothése élastique linéaire, la mécaniqoéalre de la rupture (M.L.R) permet de
caractériser le comportent d’'un matériau vis-a-disin sollicitation, en présence d’'une fissure.
Les rappels qui vont suivre resument les différeafgoroches qui sont utilisées soit en termes de
bilan énergétique, soit en termes de concentratocontraintes. Ills permettent d’élaborer des
critéres de rupture, qui sont d’'une importance énentale pour I'optimisation des matériaux et
pour la prévision du comportement des piéces dessaohditions réelles d’emploi [28].

[-2-1 Bases de la mécanique linéaire de la rupture

La M.L.R. est parfaitement établie dans le cas desériaux homogénes, isotropes et

complétement élastiques. Solide parfaitement eagl matériau est considéré comme un milieu
continu (au sens macroscopique du terme) maisstexce de fissure est bien entendu admise.
Une relation peut étre établie entre la résistghmeale a I'extension de la fissure et le parametre

caractéristique qui définit le chargement, bien lggemécanismes qui entrent en jeu lors de
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'amorcage et de la croissance des fissures s@énéralement tres complexes a I'échelle

atomigue et méme a une échelle plus grande (grainexemple).
[-2-1-1Critére énergétique (Griffith

Dans I'hypothése la plus simple, la mécanique dapéure admet que toute I'énergie libérée par
I'extension de fissure est absorbée par la créatmmouvelles surfaces. Griffith propose un
critere thermodynamique pour la rupture en conaimtéla variation totale d’énergie dans un
solide contenant une fissure lorsque la fissurenaunge de longueur.

L’énergie du systeme comprend d’une part I'énesgigerficielle des deux lévres de la fissure,
soit 2x2ay.= 4ay, et d'autre part I'énergie élastique stockée danglhque. Cette énergie
élastique est d’autant plus petite que la longudira fissure est grande. Pour une fissure
traversante ayant la forme d’'un cylindre droit &ealliptique, placé perpendiculairemeioka

Inglis a montré que la diminution d’énergie élasé due a la présence de la fissure vaut

mo?a?/E (I-2)

E : le module d’Young
On a alors:

2.2
:U0+4ays—m a

U total E

(-3)

Ou W est I'énergie de déformation (élastique) du corpBabsence de fissure.

On remarque que la somme de ces énergies passe pa&ximum pour une certaine valeur de a
a=c.

Supposons que I'énergie des surfddm®s créées soit la seule énergidournir pour que la
fissurepuisse se propagém propagation de la fissure produit alors une dution de I'énergie
au systeme lorsque>a; Donc si on a atteint la valeur critiqug;al y aura propagation instable

de la fissure. Cette valew est telle que :

% [4ay,- mo’a®/E =0 (1-4)
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D’ou la relation suivante qui est la formule deftgh :

2Ey.=mo’a (1-5)

\ Ehcr%ie,

Figuré-10 : Somme des énergies en fonction de a

Les valeurs der et de a qui entrent dans la formule de Griffithtsides valeurs limites ; glles

sont atteintes, il y a propagation (condition diatslite).

Cette formule peut s’écrire de differentes manie&sl'on cherche qu’elle est la contrainte

maximale que peut supporter une plaque contenantfissure de longueur aans qu’il ait

g = @ (|_6)

Si au contraire, on dispose d’une plaque soumiaeantraintera®, elle ne pourra pas supporter

rupture, ce sera:

de fissure dont la demi-longueur est supérieure a

2Ey.
nUag (-7)

Comparons a la contrainte de décohésgath), la contrainte nécessaire pour obtanpture sur

un matériau contenant une fissure de longueur 2a.

18
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Eys
Oy =—— -8
" g (8)
Et
o= |2EVs (1-9)
)
On voit que :

1) : . |b
—— et proportionnel §/—
o, a

Figurell : Fissure de Griffith.

[-2-1-2 Critére mécanique (Irwin) :

A l'approche globale de Griffith, Irwin a substituene approche locale basée sur la
détermination du champ de contraintes existantuawtwne fissure. Le probleme est de calculer
I’énergie disponible pour faire avancer la fissure.

Irwin considére une région en front de fissure cansuffisamment petite par rapport au solide
considére, mais suffisamment grande vis-a-vis degermbkion atomiques en accord avec la

théorie de I'élasticité linéaire.

On peut choisir d’opérer soit en coordonnées dartéss, soit en coordonnées polaires figure (I-

12). L'origine des coordonnées est I'extrémitéalédsure : de plus, on notera que toutes les
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expressions sont valables au voisinage immédi#ieg@émité, c’est a dire pour des valeurs de

r<<a.

Considérons une fissure plane a I'extrémité panfiaént aigue, sollicitée par une contrainte
o appliquée perpendiculairement a son plan (modeveidure). La contrainte tend vers l'infini

lorsque on se rapproche de la pointe de la figsuseD).

Le calcul en théorie élastique donne les valeusscdetraintes et des déplacements en tout point
au voisinage de la fissure (Irwin, Westergaardjt 8o élément dx dy, a une distance r de la

fissure, et un angle le plan de fissure : il esingig a des contrainte normaleset oy

Et un cisaillementxy

o, =0 icosg 1—singsinﬁ
<~ Nor 2 272 (--10)
g,=0 ico €[1+sin€sin§} (11
2r 2 2 2
Ty = 01/3 sin2 cos? cos? (I-12)
2r 2 2 2

Avec o, = 0(contrainte plane)

o,=v(o,+0,) (Déformation plane). (I-13)

Figure [-12Contrainte au voisinage de la fissure
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[-2-2 Modes de rupture

La mécanique de la rupture envisage trois typeprdpagation de la fissure, chaque type est

caractérisé par un mode de rupture correspondaatle I, II, 1l (figure 1-13)

[-2-2-1 Mode |

Il correspond a une traction uniaxiale, c’est undmal’ouverture dans lequel leharge
appliguée est perpendiculaire au fond de la fisdar@ropagation de la fissure se fait dans le
plan initial de celle-ci

[-2-2-2 Mode I

Il correspond a un cisaillement plan, dans ce ntaadtarge appliquée est paralléle au plan de la

fissure ce qui engendre un glissement des levreeltkeci dans la directioperpendiculaire au

fond de la fissure.

I-2-2-3 Mode Il

Est également un cisaillement mais parallélemeribad de la fissure, dans ogode les lévres

de la fissure glissent I'une sur l'autre, il peésulter d’une sollicitation de torsion.

Dans la pratique, il est fréequent de rencontrerrdedes mixtes (combinaison de deux ou des

trois modes). L’analyse de la rupture dans ce sesés compliquée.
C’est le mode | qui est le plus critique de I'exdiem d’'une microfissure pour former une rupture

fragile, et qu’il faut considérer lorsqu’on s’ingsise au risque procuré par l'existence d’une

fissure.
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Mode | Mode Il Mode Il

ghbre 1-13 :Modes de rupture.

Mode | :
[ .6 . 30]
1-sin—sin—
2 2
gl . @ 36
COS—| Sin—Ccos—

Y| Nemo2p 2 2 (I -14)

.8 . 30
1+sin—sin—
2 2

) 6’[ 17 39)
—-Sin—| 2+ Cc0S—CoS—
2 2 2

. |=—— cosg[l—singsin%j (1 -15)
2 2 2

.8 6 36
Sin—C0S—Cos—
2 2 2
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Mode Il :
7 ., 0
CoS—| x -1+ 2sin*—
{ux}_ﬁ I 2[)( zj (1 -16)
Uyl G i2m Sing()(+l—2C052gj
2 2
sing()(+1+20052gj
[UX}—f&L/J; 2 2 (1 -17)
U 2G V2
Y G n—cosg[)(—l—ZSinzgj
2 2
Mode Il :
-Sin— | -18
H Ky | 7" (1719
% 27 cosg
2
| =19
UZ: ﬁ Lsing ( )
G Va2
o,,=0 en contrainte plane.

Oz = V(O'XX+0'W)

E

en déformation plane

G= Module de cisaillement du matériau

2@1+v)

E : module d’Young du matériau

v : Ceefficient de poisson du matériau.

Le coefficient y vaut

X=3-4

_3-v
1+v
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[-3 CARACTERISATION MECANIQUE

Le comportement mécanique d’'un matériau est carsé€tPar le module de Young (E), la

microdureté (H), la ténacité (&, la résistance a la ruptuse
I-3-1 Indentation des matériaux

[-3-1-1 Introduction

Le contact entre un indenteur pointu et I'échamtilest régi par les propriétés du matériau. Dans
le cas des matériaux céramiques l'indentation #sttaée avec un pénétrateur (principalement
un diamant Vickers ou Knoop). Les mesures de migeté ont été réalisées, a température
ambiante, sur des surfaces polies.

L’essai d’indentation consiste a charger un matéidiaide d’'un indenteur.

[-3-1-2 Essai de microdureté

La microdureté d’un matériau est définie commegkistance mécanique qu’'un matériau oppose

a la pénétration d’'un autre corps dur que lui, $aation d’'une charge donnée.

Le principe de I'essai de microdureté consisteé@rcune empreinte sur la surface du matériau a
tester par un pénétrateur soumis a une chargendgésr. Le pénétrateur ou l'indenteur de forme
et de résistance appropriées (sphére, pyramide) & appliqué progressivement sous l'action
d’une force F sur la surface et maintenu pendarteonps précis. La microdureté séxprime alors

par

(1-20)

T
1
(n|m

Il existe un grand nombre de méthodes d’essaisic®dureté, les essais les plus classiques sont

les essais Knoop, Brinell, Vickers et Rockwell.
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a- L'essai Knoop

Figure 1-14 : Essai de microdureté Knoop.

L’essai de Knoop permet la mesure de microduretenagtériaux fragiles comme le verre et la

céramique.

Le pénétrateur en diamant est de forme pyramidas& bectangulaire avec un angle de 172°

entre deux faces opposeés et 130° pour les deux fagtes. Les charges appliquées sont

inférieures a 1 kgf. Le pénétrateur laisse une emw dont la taille est comprise entre 0.01 et
0.1 mm (D=7d et H=D/30).

Si on mesure la longueur et la largeur de I'empeednl’aide d’'un microscope, la microdureté de

Knoop (HK) est donnée par la formule suivante :

_14229F

HK D2

(I-21)

Ou f est la charge en kgf et Daire de 'empreinte en millimétres carrés.

La norme de microdureté Knoop a été adoptée en.1969
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b- L’essai Brinell

Figure 1-15 : Essai de microdureté brinell.

L’essai brinell utilise comme poincon une bille aier trempé ou en carbure de tungsténe de 10
mm de diameétre (D).la pression est maintenue peridaa 30 secondes selon le métal.

On applique une charge (F) de 500 ou 3000 kgf.

HB = 2k -22)

D(D -+/D? -d?)

On doit I'essai brinell a I'ingénieur métallurgistaédois Johan brinell (1849-1925). Il s’applique

aux métaux peu durs, la norme brinell de microduéee éditée dés 1924.

c- L’essai Rockwell

Pansatrateur : hille ou céne diamant

Charge d'essai
Précharge Precharge  Surcharge

it

Figure 1-16: Essai de microdureté Rockwell
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Application d’un cbne en diamant d’angle au som@#° (Rockwell C) ou d’'une bille d’acier
de 1.6 mm de diamétre (Rockwell B) pendant un tedgimi et suivant une force déterminée

de 600 a 1500 N (avec 100Nde précharge) pour @ Bsskwell, superficiel.

L’'essai consiste a appliquer une précharge, pué force supplémentaire (surcharge), et a
revenir a la précharge. Le cbne ou la bille rekiesanfoncé d’'une profondesy supérieure a la
profondeurey obtenue suit@é la précharge. Mesure de la profondeur rémananteedétrateur

(e=er-e).

Permet le calcul de la microdureté selon la formule
Rockwell C
HRC=500(100-¢;-€y))

Rockwell B
HRB=500(130-(e- &))

d- L'essai Vickers

Poirte
pyramicale

Figure I-17 Essai de microdureté Vickers
La microdureté Vickers a été connue dans les anh828 par les ingénieurs de la société

Vickers en AngleterreElle est caractérisée par I'empreinte faite pandanteur sous une charge

donnée durant 15 secondes. L'indenteur est fonmmé @ilyramide en diamant a base carrée dont
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Les faces opposées font un angle de 136°. Dane cadrla charge appliquée est comprise entre
1 et 10 N, la mesure s'effectuant a I'aide d'umas@ope.

On mesure la longueur;@ ¢ des deux diagonales et on prend la valeur moyenize,

microdureté Vickers Kest donnée par la relation suivante

H, = E = (I-23)
d 2
S= w (|-24)
2sin~——
2
2F sin@ =
H, =——2— =1854— (1-25)
d d
Oou
F : est la charge appliquée,
S : surface imprimée sur I'échantillon,
d :diagonal de I'empreinte
indemenr pyra-
midald base carrez
31
i "
— dy
_J_,,»" i alnpraintse

chantilon

igkre 1-18 : Mesure des diagonales.
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[-3-1-3 Forme et chemin des fissures

Dans le cas de lindentation Vickers, la fissunatige produit au déchargement lorsque les
contraintes résiduelles créées par la zone défopmgdant le chargement entrent en jeu. Si on
résume les principales étapes qui décrivent latidh et le développement des fissures on

obtient les séquences suivantes (figure 1-19)

Figure I-19 : Schématisation de la séquence de formation derdisssous I'action d'un
indenteur Vickers:(1) empreinte du diamant Vické®y,fissure médiane, (3) fissure half-penny,

(4) fissure radiale primaire, (5) fissure radiadeandaire, (6) fissure latérad]
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Les observations réalisées sur du verre par B. LAM/NI. SWAIN montrent que les phases de

chargement et de déchargement d’'un indenteur aaguemt étre décrites par la série des six
schémas indiqués dans la figure (I-19). chaquensaledrrespond a une étape bien précise :

a —Début de chargement : I'indenteur produit uneezde déformation homogéne autour du

point de contact. La taille de cette zone augmemte la charge, on admet cependant que la
pression moyenne Psurl’élément desurfacereste constanet égale a

P = (1 -26)

Ou a est une constante dépendante de la géométrie rakerieur & =1 pour un pointeau
conique, a :% pour un diamant Vickers), a est la largeur dediaezd’indentation et P est la

charge appliguée a I'indenteur.

b - Charge critique : a une certaine valeur denkxge, il y a initiation subite d’une fissure sous
la zone de contact, la ou la concentration desraimés est la plus forte. Cette fissure se trouve
dans un plan symétrie : elle est appelée fissuddané

¢ — Croissance stable : la fissure médiane s’agrdedacon stable avec une augmentation de la
charge.

d — Début déchargement : la fissure médiane comengise refermer, mais elle ne guérit pas,

e —Effet des contraintes résiduelles : la présehcenatériau déformé dans la zone de contact
induit des fortes contraintes résiduelles de toactjui se superposent aux contraintes appliquées.
Il'y a fissuration latérale.

f — Déchargement complet : les fissures latératggituent de croitre et peuvent provoquer un
écaillage. De méme, les fissures radiales attetgfer état d’équilibre sous l'action des

contraintes résiduelles.

Les différentes fissures qui entrent en jeu pendantycle d’'indentation, sont de trois types
(figure 1-20)

- La fissure médiane : elle s’étend en profondeamdant le chargement sons I'action du
champ élastique et atteint sa taille d’équilibta @harge maximale.
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- Les fissures radiales : elle prennent naissangeaagles de I'empreinte et se développent

sous l'action des contraintes résiduelles.

- Les fissures latérales : elles proviennent égatgrde I'action des contraintes résiduelles et

se développent presque parallelement a la sud#es,sont responsables de I'écaillage.

Radiale

LI

£E

T e - re
o f.\\\fl )

Latérale
Y

bdiane’

Figure 1-20 : Schéma de trois types de fissures engendréesnulanitation

[-3-1-4 L'essai de la Ténacité
[-3-1-4 -1 Définition

La ténacité est une caractéristique mécanique slstadce qui reléve de la mécanique de la
rupture, c’est-a-dire de la mécanique des pieédaalement fissurées. Elle exprime la résistance
du matériau a la propagation d’'une fissure. Elled&dinie soit par le facteur d’intensité de

contrainte critique k soit par I'énergie de rupturecG

Le chargement d’'une piece fissurée induit une neatibn du champ de contrainte a fond
d’entaille. On définit alors le facteur d’intensiié contrainte . Il caractérise l'intensité de la
singularité du champ de contrainte a la pointe fiskure. Ce facteur d’intensité de contrainte
dépende

- du mode de sollicitation de la fissure

- de la géométrie de la fissure et de la piece.
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Si 'on augmente le niveau de chargement, la fesstagrandit jusqu’a une taille critique a partir
de laquelle elle se propage brutalement entrailaanipture de la piéce. A cette taille critique
correspond une valeur du facteur d’'intensité deraorte notée I appelé de ce fait facteur
d’intensité de contrainte critique. Ce facteur awpdien sur du mode de chargement mais
également du matériau. L'unité de cette caracigustest le MPanf"

D’une maniére générale,dala forme suivante

Kc =0, YVar (1-27)

Oou
Y : facteur géométrique qui peut dépendre de & ¢ dimension des échantillons

o, :contrainte a la rupture

a : longueur de la fissure

La ténacité&K c joue le méme rble en MLR que la limite d’élaséo#in mécanique classique. Elle
dépend elle aussi d'un certain nombre de paramdtempératures d’essai, vitesse de
déformation, épaisseur du matériau...).

Les évolutions caractéristiques de: KKbtenues a partir d’essais normalisés sont repéesen

schématiquement sur la figure suivante:

Contramtes
plangs

o
Détormations
planes
K, Nl ¥
>
Epaizseur E

Figure I-21 : Variation caractéristique de la ténacitg K
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L'épaisseur influe sur I'état de contraintes. Ddes éprouvettes d’essais de faible épaisseur
(plaques), chargées en mode | dans leur plant Hétaontraintes planes est prédominant et la

valeur critique du k en mode | est élevée, notamment dans les matédacides. Lorsque
I'épaisseur augmente, on observe une transitios uer état de déformations planes, Ig K
critigue diminue et n’évolue plus au-dela d’'uneta@ieie épaisseur : c’est cette valeur minimale

stabilisée du Ik qui définit la ténacité du matériau [30].

3-1-4-2Détermination de la ténacité par la méthode d’inid¢ion Vickers

On distingue essentiellement deux méthodes pauekure de la ténacité par indentation :
1- la mesure de ténacité par la longueur de fisismra
2- la méthode du défaut contrélé, dans les deuxleak®faut artificiellement créé est
une empreinte. L'étude de la zone élasto-plastagueoisinage de I'empreinte permet le calcul
de Kic.

a- la mesure de ténacité par la longueur de fissutian

La technique d’indentation Vickers permet de meslaeténacitéK,. a partir des fissures

radiales qui prennent naissance aux sommets derénte Vickers. Les trois types de fissures,
vues précédemment, se combinent pour former url pefissure en fonction de la géométrie.
Le profil de fissure (ou types de défaut) peut 8o du type médiane (figure 1-22-a), soit du
type Palmgvist (figure I-22-b). NiiharB1] a proposé que le profil de fissure est du type
Palmquvist lorsque la valeur de c/a est petite <c3eb ou l/a < 2.5), et que, au contraire, il ast d

type médiane lorsque la valeur de c/a est graride @.5).
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- T T gy

a- Type médiane (Half penny) b- type radiale (Palmqvist)

Figure 1-22 : Profils de fissure.

b- La méthode du défaut contrblé

Dans cette méthode, un défaut est réalisé par tatil@m Vickers sur la face en tension d’'une

éprouvette de flexion 3 points. Apres rupture dehantillon, le défaut est identifié puis mesuré.

L’étude du comportement d'une fissure elliptiguebaléchant sur la face en tension d'un
échantillon de flexion de calculer le facteur céinsité de contrainte:

_an\/E

T

(1-28)
of. contrainte appliquée.

a: demi petit axe de I'ellipse.

c: demi grand axe de l'ellipse.

M: moment réfléchissant.

@ Facteur de contrainte en fonction de a/c etalagle ),
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! {
O - ’
1 /
I"} a
i " Jf
o _',.-”

Figure 1-23 : Défaut demi elliptique introduit pandentation (diamant Knoop) [32].

2C correspond a la largeur du défaut
a correspond a la profondeur
¥: angle entre le grand axe et le point considéréetipse (figure 1-23)
La valeur de M varid’environ 1,03 a 1,20 suivant que la rupture sepage a partir du fond de
la fissure ou de la surface de I'échantillon. Uppraximation consiste a prendre/i= 2 soit:
_ 20, (‘5‘)}/2

K, =—1 (1-29)
@

Cette approximation est plausible dans la mesudédgine de la rupture sur I'ellipse est

assez mal définie dans le cas de petits défauts.

Le paramétregp est en fonction de a/c et de I'angig éntre le grand axe et le point considéré sur

I'ellipse. Il est donné par :

7 2
E J’{sinﬁ/ﬁ%[coﬁ/l]}é dy (1 =30)

0

C’est une fonctiomui varie de 1 a2 lorsque a/c varie de 0 a 1.

L’évolution de la fonctiorp aveca/c est représentée dans la figure 1-24:
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1,6

2

1,41

1,4

1,0 |
0 0,2 .04 alc 1

Figure I- 24 Evolution duparametrep en fonctiondu rapport a/c

I-3-1-4-3 Calcul de K

Pour le calcul de la ténacitéd plusieurs relations ont été proposées par différauteurs
suivant le profil de la fissure obtenue: fissuretyfe radiale (Palmqvist) ou du type Half-penny

(systeme de fissures médiane -radiale). Ces retaiont données dans le tableau : I-1

36



Chapitre | Etude bibliographique

Tableal+t1 Modéles utilisés pour le calcul de la ténacité.

Ténacité K¢ fissure de type Half-penny Référence

NIIHARA et al: Kc=0.203(H&9)(c / a)*% ¢ [33]
NIIHARA et al: Kc=0.129(H&?)(E¢ / H)’*c / a)*Y ¢ [31]
ANSTIS et al: K, =0016E/H)"2(P/C¥? [34]
EVANS: Kk=10" (Ha"?) (E / H)** 139]

LAWN et al: Kc=0.0101P / (a®) [29]

LANKFORD K. =0.14AHa"?)(Ep/H)*(c/a) ™ /¢ i:;
LAWN et al : Kic=0.0515P / & (38]
EVANS et al Kic=0.079(P / ¥¥log(4.5a /c) (39]
EVANS et al: Kic=0.0824P / ¥ (40]
BLENDELL: Kc=0.0141(P / )(E / H?" log(8.4a / c) (41]
LAWN et al : Kc=0.0134(E / H*(P /1 &3 [42]
CHANTICUL etal: K c=0.0154(E / HYAP / C3 (43]
NIIHARA et al: Kc=0.0330(E / HJ3(P 1 &) (44]
LANKFORD: Kic=0.0363(E / H{°*(P / &?)(a / c)-*° (45]
LAUGIER: =0.0095(E / H{*(P / ¢ (46]
TANAKA: Kic=0.022(E / H*(P / &3 [47]
NIIHARA : k=0.035(E / HY"*(P / &?

LAUGIER: K, =0010E/H)?3(P/C¥? ) [52]

Ténacité K fissure de type Palmqvist Référence

SHETTY: Ke=(HP / 41}'43(1-rF)(2"2 rrtany)'*] [48]
NIIHARA et al: Ke=0.035(Ha)(E¢ / )41/ a)°>% ¢ [31]
BHAT: k=0.05(H&")(E¢ / H)>4c / a)**% ¢ [49]

LAUGIER: Ke=0.015(E / HY*(/a)’3P / C?) [50]
SHETTY et al: Kic=0.0319P / 53 [51]
LAUGIER: K=0.0143(E / H*@/ )P 1 C?) [50]
LIANG : Kk=(Ha"?/ ¢)(H / E¢) Y a ) (c | ajc81>1 [53]
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La derniére relation [53] présente un avantage iapb car elle peut étre utilisée pour mesurer
la ténacité d’un matériau quelle que soit la chappliquée et le profil de formée autour de

'empreinte.

ou

E : est le module d’élasticité.
H : la microdureté Vickers.

¢ : Facteur de contrainte.

P : la charge appliquée sur l'indenteur.

v : Ceefficient de poisson.

Un certain nombre d’auteulfdl, 38, 36, 33, 35, 48, 50bnt obtenu une série de relations
valables (Tableau 1.1) pour différents matériaursddifférentes conditions expérimentales. Ces
formules peuvent se classer en deux types (médiaPalmaqvist) correspondants aux deux types

de profil de fissures (Fig.l-22).

a- Fissuration de type médiane

LAWN et ses collaborateul37,41], en appliquant le principe de I'équilibre énergigue une

fissure bien développée (profil de type médianenaat I'équation:

P
k= x— (1-32)
C2
. . . sinyP
EVANS et CHARLES [39], en combinant la formule deraduretéouH, = 525 (1-32)
a
, changent la forme de I'expression c HK(P/c3/2 (1-33)

ou

P: charge appliquée par l'indenteur,

c: profondeur du défaut ou longueur de fissurealadiFigure 1-22-a),
G: énergie de déchirure par unité de surface,

Kc: facteur critique d'intensité de contrainte,

X: coefficient de proportionnalité, déterminé poargystéme indentation/échantillon donné.
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En:
Kcd
%1/2 = g(c/a)3/2 (1-34)

ou @ est un facteur de contrainte (=3) et g uneteorte empirique. EVANS et CHARLES [39],

ont trouvé g=0.48.

NIIHARA et al. [33], travaillant sur SIC, N4 et B4C frittés sous pression, SiC fritté
naturellement, SN4 fabriqué par dépot en phase vapeur et un verre-caldique, ont obtenu
09=0.203

Ko
ﬁm = 0.203(c/ap/2 (1-35)

Dans leur étude, EVANS et CHARLES [39], en utilisééquation (I-34) ou (I-35), ont trouvé
quiil n'y a pas de coincidence exacte des valearsugture (K@/Hal/2) pour les différents

matériaux. EVANS et CHARLES [39], &NSTIS, CHANTIKUL, LAWN et MARSHALL

[42,59], en analysant le champ élastique/plastiqnepbtenu I'équation

1-m
K, =§ E”:3/2 P =¢ (E/H) np/C¥2 (1-36)
avec n=1-m.
Kcd
ou %UZ(H/EQ) n = k(c/a)3/2 (1-37)

en introduisant le rapport (E/Myonnant ainsi une base physique pour la déterimimdti Kc.
EVANS et CHARLES [39], ont obtenu n=0.4; ANSTIS, BNTIKUL, LAWN et MARSHALL
[42,59], ont obtenu n=0.5; LAUGIER [52], a obterr2/s3.

Pour n=0.4, la formule proposée par BLENDEJO] décrit les résultats expérimentaux mais

avec une dispersion importante:
Kc@d
W(H/EQ) 0.4=0.055log8.4alc (1-38)

A partir des données de DAWIHL et ALTMEYER [31],INIARA et al [31] ont trouvé k=0.129

pour I'expression (I-39)
Kc@
—C HIE®) 04 = 0.129 (c/ap/2 (1-39)
Ha1/2

avec la condition restrictive ¢/a.5.
Plus récemment, A. G. EVANS5], a affiné I'analyse et I'expression peut g'écr
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& = 10Y (E/H)0-4Hal/2 1-40)
avec

Y =-1.59 - 0.34x - 2.02% 11.23% - 24.97% + 16.32®
et

X = log(c/a)

Pour n=0.5, la constantede I'équation (I-36) apparaissant dans cette egpe, a été calibrée
par ANSTIS et al [42], avec une série de matérayant une ténacité variant de 0.75 MP&m
12 MPan¥/2 |a valeur trouvée et 0.016 + 0.004 dans la formule

K = 0.016(E/H§-5 P/ (1-41)

La méme famille de points est représentée par LAMAL. [41] par la formule :
H/E)1/2
K= 0.028§H—a1%(0/a) -312 (1-42)

Pour n=2/3, Laugier [52], a obtenu la formule:
&= 0.010(E/H3 PIC" (1-43)
b- Fissuration de type Palmqvist

En se basant sur lI'analyse mécanique du défauanme&dpPalmite [55,56] a tout d'abord proposé

gue la longueur de fissure radiale, (I=c-a), isdad'angle de I'empreinte (fig22-p) peut étre

une mesure de la ténacité pour une faible charngage.

NIIHARA et al [31] ont trouvé que les valeurs deture d'alliages WC-Co dévient de la courbe
universelle dEVANS et CHARLES pour les faibleserak de c/a. Comme explication a cette
déviation, ils ont proposé que le profil de fissest du type Palmqvist lorsque la valeur de c/a
est petite(c/a < 3.5 ou l/a < 2.5), et que, auraing, il est du type médiane lorsque la valeur de
c/a est grande (cta2.5).

EXNER [57], travaillant sur les cermets WC-Co cowatet de faible teneur de Co, a trouvé que
la résistance a la fissuratiom, est en relation avec la charge appliquée (Pyet & longueur
moyenne de fissures (1):

w= P/4l (1-43)
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OGILVY et al[58], et PERROTT [31],0nt proposé que I'équation (I-43), sur les mat&raiC-
Co contenant de haute teneur de Co, doit étre nedif

w=P-Ry4| (1-44)
ou R, est le seuil de charge appliquée pour l'initiaterfissure.
Plus récemment, NIIHARA [47] ainsi que WARREN et WMZKE [48] ont proposé
indépendamment une relation du type:

1d= B (Ho) 172 4%)
ou 3 est une constante non dimensionnelle qui dépentd; k& modele de NIIHARA, du rapport

du module d"Young et de la microdureté [47].

SHETTY et al [48], utilisant les équations (I-44)E32), ont obtenu:
c=ht

=+ (PI2H)1/2 PP (1-46)

Dans leurs expériences, ils ont observé que podéfieut du type Palmqyist, les deux modeles
(Eq. 1-33 et EqQ. 1-46) donnent des résultats predes résultats expérimentaux (courbes ¢ en
fonction de P); mais que la corrélation avec lesiltats expérimentaux est meilleure pour le
modéle Palmqvist (Eq. 1-46) que pour le modele réeli(Eq. I-33).

SHETTY et al [48] ont considéré le défaut Palmgvist comme un probleitienensionnel et ils
ont proposeé que le défaut Palmqvist ouvert paotezlastique résiduelle apres déchargement
est équivalent a un défaut pénétrant chargé paoumd'épaisseur 2h (Fig. 1-24). Pour celui-ci,
Barenblatt et Tweed ont donné [48]:

Eh
(L-n?)(2ph™*

KC = (|'47)
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J— S E—
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Figure 1-25 : Défaut Palmqvist (a) et un défaut analogue chagagéup coin de largeur 2h
(b).
SHETTY et al[48], ont proposé que I'épaisseur du coin (2h) eahde par I'expansion radiale
de la zone plastique -@b) sous lI'empreinte et que l'expansion a besois'a®ommoder au

volume @QV) de I'empreinte (Fig. 1-25):

21/253
~ 3tany
1/2 53
oh sp=3Y :22—a (1-48)
pb? 3pb* tanY
Le rapport b/a peut étre donné par:
bla = (EAHB(2Y/2tanp)-1/3 (1-49)
Donc, SHETTY et al [48] ont obtenu:
&= B1 ( Cy 112 (1-50)

ol B1=1/ [3(1v2)(2V2rtanp)1/3]. La combinaison de I'équation (I-32) et de I'équation
(1-45) ou (1-50) permet d'écrire:
Kicd

Haliz = B2 (Vay1/2 (I-51)
. _ 1
ou p2= 2112(1-r2)(212ptany /3
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-
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Figure 1-26 : Empreinte produite par l'indenteur Vickers.

NIIHARA et al [31] ont découvert qu'il n'y a pas deincidence exacte des valeurs de rupture
(Kic@/Hal2) sur les faibles valeurs du rapport |/a pour défés matériaux.

Selon la méthode de EVANS et CHARLES [39], un parasnormatif, (H/E@P-4 est ajouté &
I'équation (I-50) et I'équation suivante peut étseenue:

Kic@
— S(HIE®) 04 = B3 (/ay 112 52)

Ou 3 est une constante. NIIHARA et al [3bjt obten33 = 0.035.

BHAT [49], a corrigé I'expression d'EVANS et CHAREH39] pour mesurer la ténacité de SiC
et SgN4 fabriqués par dépot en phase vapeur. Les résuttatdrent qu'il y a des disparités
considérables avec lejK calculé et que la pente de la courbe est de -@A3partir de ces

résultats, il a obtenu I'expression pouc I€orrespondant aux faibles valeurs de c/a:

Kic®
H;/z(%) 0.4= 0.05(c/a)-36 (1-53)

LAUGIER [50] a utilisé un parameétre (HA3 au lieu de (H/E@)4 et a obtenu :

I8 (H/E)2/3= B4 (fay1/2 (1-54)

C3/2

OUR4=0.015.
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C- Fissure de type mixte médiane — Palmqvist

Lankford [36] n‘approuve pas les analyses de NIHABH et a argumenté le comportement du
défaut Palmqvist de facon identique aux fissurdgate/ymédiane développées compléetement. Il a
noté que les valeurs de rupture pour ZnSe et ZBSANS et CHARLES ont été tracées par
NIIHARA et al [31] en fonction de I/a (type Palmqvist) et non plasc/a (type médiane) bien
que le type de profil de fissure ne soit pas idéntomme Palmqvist ou comme médiane.
Lankford [36] a tracé les méme valeurs en fonctlerc/a et a recombiné avec d'autres valeurs
d'EVANS et CHARLES et avec des valeurs de NIIHARAak[31] Il a trouvé que toutes les
valeurs correspondent a I'équation (I-39) et quékt pas nécessaire d'utiliser I'équation (I-52)
pour ZnSe et ZnS. Lankford a utilisé des matériavec un défaut Palmqvist produit par faible
charge d'indentation et un défaut médiane prodarif@rte charge. Il a modifié I'équation (1-39)
par la Formule :

Kc@
Ha1/2

(Ei@) 0.4= (0.142(c/a)L-56 (I-55)

Cette formule peut étre utilisée dans les deuxdafsuts Palmqvist et médiane.

La ténacité des céramiques peut étre aussi dé@maind’autres méthodes tel que les techniques
de flexion trois points, et quatre points, la mégn@le complaisance. Ces derniéres nécessitent
des éprouvettes de forme bien précise et un nommpertant d’éprouvettes. Dans I'ensemble de
ces difféerentes techniques de mesure de la téndait@éthode d’indentation Vickers reste la

plus commode et la plus économique.
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lI-1 DESCRIPTION ET PREPARATION DES ECHANTILLONS :
[I-1-1 Description des matériaux étudiés

Trois types de céramiques ont été choisis pourenétinde, le premier est une alumine (il
s’agit d'une alumine mince et alumine épaisse$eleonde type est une zircone et le troisieme

et le verre.

[1-1-1-1 L’alumine mince

L’alumine mince (1 mm d’épaisseur) provenant de MGMR LIMITED (Angleterre), est
frittée & la température de 1650°C, de pureté 99¢&%alensité 3,87 g/dinde taille de grains
inférieure a 3um et de module de Young 371 GPa.

[I-1-1-2 L’alumine épaisse

C’est une alumine élaborée au laboratoire G.E.MMP.lde I'INSA de Lyon. La poudre de
départ provient de BAIKOWSKI (France). Son analgbémique indique la présence des
éléments suivants (en p.p.m) : Fe (6), Na (19J48), K (41), et Ca (3). Nommée SM8 cette
poudre posséde une pureté de 99,99 %, une surfemifigue de 10 Alg, une phase
cristalline alpha représentant 95%, une granuldaenétférieure & 1 micron, une densité
apparente de 0,65. Le frittage sous charge de jpetidre s’est effectué a 1550°C. La charge
appliguée au cours du frittage est de 40 MPa. biahle ainsi obtenue posséde des grains dont
la taille est comprise entre 2 et 5 um, et de nodi@ Young 390 GPa et se présente sous
forme de pastilles de diametre 35 mm et d’épaisseom environ.

[I-1-1-3 Le verre (vitrocéramique)

La vitrocéramigue aluminosilicate utilisée, se cosgwdes pourcentages en poids suivants: 69
% SIO, 20 % ALO3, 3 % L0, 2 % TiQ, 2 % ZrQ, 2 % MgO.

Ce matériau de module de Young 80 GPa, proviertethire de recherche Corning Europe,
sous forme de disques de 15 cm de diametre et 8'gpaisseur environ, bruts d’élaboration.
La propriété principale qui nous a fait opter poematériau est sa transparence. En effet des
moyens optiques nous permettent d'observer diresénes chemins et formes de fissures
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qui ont lieu au coeur de I'éprouvette lors desissgadentation.

[1-1-1-4 la zircone

La zircone industrielle partiellement stabilisé®% en mole de MgO (PSZZFME), fournie
par DCT sous forme de plaquettes de dimensions @®Bnni. Ce matériau a été mis en
forme par pressage isostatique et frittage natlirsd présente sous la forme d’une matrice de
structure cubique contenant des précipités de pgiasgonale et monoclinique.

Le matériau est constitué de grains de taille mogeB0 um et présente une importante

porosité intergranulaire et transgranulaire, lasitérb.7g/cmetde module d’Young 220 GPa.

[I-1-2 Préparation des échantillons

Les éprouvettes sont découpées en petits morc@alleide d’une scie diamantée de faible
épaisseur (0.1 a 0.2 mm), les échantillons ont Bojpération de polissage. Cette opération
commence par l'utilisation du papier abrasif n® 24vi du papier n° 600 puis du papier n°
1200, pendant une quinzaine de minutes et a pregeid.5 bar sur I'éprouvette. Aprés ces
trois étapes nous utilisons la pate diamantée acfons, appliguée sur une métallodisque
puis la pate de 3 microns suivis par celle de lronic Ces deux derniéres pates sont

appliguées sur un disque muni d’'un papier feutre.

[I-2 DESCRIPTION DES TECHNIQUES DE MESURES

[I-2-1 Caractérisation de I'appareil

L’indentation Vickers est réalisée par un microduétre Matsuzawa MXT 70 (figure II-1)
(centre de recherche scientifique et techniquecedage et contrdle C.S.C.). L'indenteur est
une pyramide de diamant de type Vickers a baséeakrtappareil est doté de charges de 0.5;
1; 2; 3; 5; 10 N. La charge est appliquée pendariemps de 15 secondes.

La mesure est faite grace a un microscope optiqugé de objectifs de grossissement de

100 fois et 400 fois. La commande fonctionnelloadtique donne un affichage numérique
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Figure 1l-1 : Micro-durometre Vickers Matsuzawa / MXT 70.

I1-2-2 Procédés de mesure

L’échantillon préparé par polissage est posé ser plaquette bien fixée a I'appareil afin
d’assurer un bon parallélisme et éviter toute fodaevibration et obtenir ainsi une empreinte
de qualité, le grossissement utilisé a été de 4€0fa charge d’indentation est appliquée
progressivement pendant 15 secondes. Une fois t&ntp obtenue elle est observée grace au

R e

Figure 11-2Principe de mesure des diagonales de I'empreinte




Chapitre 1l Procédures expérimentales et techniques deresesu

réglage du flux de lumiere adaptés. L'empreintiegfiissures radiales sont encadrées jusqu'a
s’assurer que les bords de chacune d’elles sedrentre deux traits paralleles (figure 11-2).
Les valeurs des deux diagonales de I'empreinteegtldngueurs des fissure sont alors

directement affichées en microns.

[I-2-3 Principe de mesure

[1-2-3-1 La microdureté Vickers

Le microdurométre Matsuzawa MX70 est particuliezatrapproprié a la détermination de la
microdureté (sous faible charge), il permet I'aggdion de charge entre 0.5 et 10 N.

La microdureté est définie comme le rapport d’'wred sur une surface (H = F/S).

On mesure la longueur d des deus diagonales deréinte, et puis on calcule la microdureté

Hy a 'aide de la relation suivante :

H, = 0.001854i2
d

Hy : la microdureté Vickers (Gpa).
F : la charge appliquée (N).
d : la moyenne des deux diagonales de 'emprémig).

[1-2-3-2 La ténacité

La mesure de ténacité par indentation est une igpobrgui s’est développée récemment et
présente un intérét pour de nombreux matériaugitittade I'essai, pas de consommation
d’échantillons. Elle est donnée par la valeur dutefar d’intensité de contrainte critique en
mode de rupture | (K).

Plusieurs relations ont été proposées selon lemyste fissuration (tableau I-1) : soit de type
Half-penny, soit de type Palmqvist.

Les valeurs de la ténacité sont calculées a mhtirelations suivantes :

Kic= (Ha”/¢) (H/E¢)°Ya™ (c/a)"®*>! (Liang [53])
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Type Half-penny:

Kic=10" (Ha"? (E / H)** (Evans [35])
Kic=0.129(H&?) (E¢ / H)®4c / a)*“ ¢ (Niihara 1[31])
K, =0.016E/H)Y*(P/C¥?) (Anstis [34])
Kic= 0.0154(E / HY4P | C¢? (Chantikul [42]
K, =0.01QE/H)**(P/C?¥?) (Laugier 1 [52))

Type Palmgvist :

Kic=0.035(H&?) (E¢ / H) %41/ ay*% ¢ (Niihara 2 [31])
Kic=0.015(E / HY3(l/a) %3P 1 C? (Laugier 2 [50])
Kic=0.05(Hd"?) (E¢ / H)%4c /a)*>%¢ (Bhat [49])
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lll- RESULTATS DE L'INDENTATION VICKERS

Le but principal de notre étude est comparer Issgltéts de I'indentation Vickers obtenus par
diverses formules trouvées dans la littérature,c aeeformule de Liang. Cette formule
concerne a la fois le type Palmqvist et le typeffdahny c’est pour cela que nous I'appelons
formule standard de Liang. Les autres formules eorent soit le type Palmqvist uniguement
soit le type Half-penny. La différence des formigas réside dans le fait que pour Liang
I'étude de la rupture par champ de contraintedéferid’lrwin) et I'étude par évaluation de
I'énergie libérée par I'extension de fissure (eetéle Griffith) doivent conduire a la méme
formulation quelque soit la géométrie de la fissobgenue : Palmqvist ou type half-Penny.
Les autres auteurs disent que I'énergie donnégsianse doit se répandre differemment dans

le matériau, selon que les contraintes créentutédlotype de fissuration.

En général, les matériaux ne présentent pas uneeblbomogénéité, alors nous obtenons
souvent, a la méme charge d’indentation, des emtpeeinon identiques. A cet effet nous

devons réaliser plusieurs empreintes pour en céraith moyenne.

[1I-1 ANALYSE DES DIFFERENTS TYPES DE FISSURES

Les différents fissures qui se développent au cduns cycle de chargement — déchargement
sous linfluence des contraintes élastiques etduédies provoquées sont de trois types :
médiane, radiales et latérales

Dans notre travail, les charges ne dépassent pas plr conséquent nous n’observons pas

les fissures latérales.

l1I-1-1 Fissure médiane

Au commencement du chargement, la fissure médsiria premiére fissure qui se produit en
profondeur sous l'effet du chargement mais qui p&pit pas en surface, et I'indenteur ne
donne que I'empreinte que nous observons a lacaude I'échantillons.

La présence de cette fissure peut étre confirmelgpdechnique de I'émission acoustique
comme cela a déja été réalisé dans des travawédmets de magister au sein de notre
laboratoire [54]. Cette technique donne un pic A’'fors du chargement du matériau par
'indenteur.

En général, dans notre travail les charges quiqmoent la fissure médiane sont comprises
entre 1 et 3 N.
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a) Photo de I'empreinte obtenue a 1N (zircone) b)Photo de I'empreinte obtenue a 3N
(verre).

Figure 1ll-1 : Fissure médiane

[1I-1-2 Fissures radiales
Il existe deux types de fissures radiales
a- Fissuresradiales primaires

Contrairement a la fissure médiane ces fissurearajgsent en surface, elles apparaissent
clairement et se distinguent des traits de polsga@yce que ces fissures sont issues des
pointes de I'empreinte, et sont dans le prolongérdes diagonales de I'empreinte. C’est la

mesure de leurs longueurs qui entre dans le caled ténacité K.

Bhoto de 'empreinte obtenue a 10N (zircone)
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Photo de I'empreinte obtenue a 10N (verre)

Parfois les fissures radiales n’apparaissent pakesiwquatre coins de I'empreinte ou ne sont
pas symétriques, ces anomalies peuvent étre li€gghamogénéité de certaines zones dans

le matériau.

©hoto de 'empreinte obtenue a §alumine épaisse)

Figure 111-2 : Fissures radiales primaires

b- Fissure radiale secondaire

Ces fissures sont en général observées a cotésdaseh radiales primaires ; elles sont des

fissures radiales mais ne sont pas dans le plaridgenales de I'empreinte, souvent elle
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sont de plus petites longueurs et apparaissentdglaacharge est plus élevée par rapport a
celle qui provoque la fissure radial primaire.
En général, dans notre travail les charges qui quoent la fissure radiale primaire et

secondaire sont comprises entre let 10 N.

Fissure radiale
secondaire

A

Figure I11-3 Fissure radiale secondaire obtenue a 10 N (aluminee).
[11-2 CARACTERISTIQUES MECANIQUES
[11-2-1 Cas des alumines

a- Mesure des diagonales des empreintes

Les variations des diagonales en fonction de lagehd’'indentation appliquée est représentée
sur les figures (llI-4-a et 111-4-b)
Comme la diagonale est une conséquence de la ¢lelgeaugmente avec celle-ci, nous

obtenons ainsi la variation quasi linéaire obsewrudr la figure (l11-4-a-b).
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60

d (um)

10

P (N)

Figure llI-4-a : Variations de la longueur de la diagonale de I'esimge en fonction de
la charge d’indentation. (Cas de I'alumine épaisse)

60

P(N)

Figure IlI-4-b : Variations de la longueur de la diagonale de I'esmmte en fonction de la
charge d’indentation. (Cas de I'alumine mince).

A titre comparatif nous remarquons que les valalasd sur I'alumine épaisse sont plus
grandes que celles sur I'alumine mince.
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b- Microdureté

HV (GPa)
a1

P(N)

Figure IlI-5-a : Variations de la microdureté Vickers en foncti@la charge d’indentation.
(Cas de la alumine épaisse).

12

10 -

H, (GPa)
o

P (N)

Figure 11I-5-b : Variations de la microdureté Vickers en foncti@la charge indentation
(alumine mince).
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Les figures (lll-5-a) et (IlI-5-b) montrent I'éwation de la microdureté en fonction de la
charge. Nous observons une variation trés rapide<lkaarges inférieur a 2 N, ceci parce que
'indenteur touche trés peu de grains considérésm® un seul matériau monocristallin dans
lequel la déformation plastique est tres faiblen®quand la charge augmente, I'empreinte
n‘augmente pas ou tres peu alorg Vvarie tres rapidement. Quand la charge dépasse 2 N
I'indenteur touche une grande zone et donc plusigtains, pores, défauts qui interviennent
et provoguent la déformation plastique d'ou, I'emipte grandit avec la charge de telle
maniére que le rapport E/deste quasi constante. C’est ce que montre lasefig(l1l-5-a) et
(I11-5-b) ou Hy est constante a partir de 2 N. La valeur de laodigreté d’alumine épaisse est

de 7.2 GPa, et 8 GPa pour l'alumine mince.

¢ - Longueurs des fissures

90
80
70 | .
60
50 -

2C ((um)

40 -
30 A
20
10 -

P (N)

Figure Ill-6-a : Variation de la longueur de la fissure en fonctie la charge d’indentation.
(Cas de I'alumine mince).
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120
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Figure IlI-6-b : Variations de la longueur de la fissure en fontte la charge d’indentation
(cas de 'alumine épaisse).

Les figures (lll-6-a et 111-6-b) montrent la vatian de la longueur de la fissure en fonction de
la charge d’indentation. Nous observons d’abord varetion rapide aux charges inférieures
a 3 N, la zone indentée ne résiste pas la promagde fissure, il s’agira certainement de
guelques grains qui ont un comportement qui pesgemabler a celui d’'un monocristal dans
lequel rien n arréte la propagation de fissure. &artre, quand la charge appliquée et
supérieur a 3 N, l'indenteur pénétre dans une ptugelarge qui contient de nombre obstacles
des pores, des grains de différentes tailles, digtsjode grains, et par conséquent la
microstructure va résister a la propagation deskufe.

Remarquons que l'alumine épaisse présente desrsadeu2C plus grandes que celles dans
I'alumine mince. Ce qui prédit que la ténacitg Ke I'alumine épaisse sera plus petite que

celle de I'alumine mince.

d- Ténacité

L’'un de nos objectifs est de comparer la ténacéénds matériaux en utilisant plusieurs
formules données dans la littérature, avec la feenparticuliere de Liang qui semble

convenir a touts les cas de fissures radiales diapdany. Nous avons choisi, au hasard, les
formules de Evans, Laugier 1, Anstis, Chantikulihhlia 1 pour le systeme Half-penny et

Bhat, Niihara 2, Laugier 2 pour le systeme Palmtqvis
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1- Cas de l'alumine épaisse

Les figures (lll-7-a et 1lI-7-b) montrent la varia de la ténacité en fonction de la charge.
Selon la formule de Liang nous observons que Ladiéh K¢ est constante pour toute la

gamme des charges est de I'ordre de 2.44 MPa Selon, Anstis, Chantikul et Niihara 2,

Laugier 1 la ténacité diminué aux charges inféegeu® N puis il y a une stabilisation. Selon
Evans, Laugier 2, Bhat, Niihara 1, les variationgee 0 et 2 N augmentent a l'inverse des
guatre formules précédemment puis il y a une ssaltibn.

C’est pour cette raison que Liang a proposé lamfibe standard.

1

1/2
Kc (MPam™)
O R N W » 01 O N 00O © O
|

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
P (N)

Figure 1lI-7-a : Variations de la ténacité&en fonction de la charge d’indentation.
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Figure IlI-7-b : variations de la ténacité obtenue par difféerefuasaules.

2 - Cas de I'alumine mince :

Les figures (IlI-8-a et I1I-8-b) montrent la vaiian de la ténacité en fonction de la charge.
Nous observons que la ténacité est constante aldarvde 3.04MPafif selonla formule de

Liang. Les autres formules commencent touts paraugenentation suivie d’une stabilisation.
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1/2
K (MPam™)
OFRP NWPMAOIUIONOOOOO
|

6 7 8 9 10 11 12
P (N)
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Figure 111-8-b variations de la ténacité obtenue par differerdestiles.
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Tableau IlI-1 : Valeurs de la ténacité de I'alumine mince etld&umine épaisse selon

différentes formules

Formule

Liang

Bhat

Evans

Chantikul

Anstis

Niihara2

Laugierl

Laugier2

Niiharal

KIC

2.69

2.73

3.14

3.25

3.42

3.81

4.10

4.80

(MPam*?
Alumine
épaisse

Kic 3.04 | 2.90 | 2.99 | 3.90 4.05 3.84 490 |4.53 5.10

(MPam™?)
Alumine
mince

En faisant la comparaison entre les formules : ¢idraugier 1, Laugier 2, Evans, Chantikul,
Anstis, Bhat, Niihara 1, Niihara 2, nous trouvange dans le cas de l'alumine épaisse, la
valeur de la ténacité obtenue en appliquant la dtegrde Liang est inférieure a celle obtenue
par toutes les autres formules. Cependant a uné pirds, les formules de Niihara 2, Evans,
Chantikul, Anstis et Bhat sont les plus appropriéless autres sont presque deux fois
supérieures.

Dans le cas de I'alumine mince la valeur obtenuelpdormule de Liang est supérieure a
celle de I'alumine épaisse d’une part. Et d’autae pes valeurs proches a une unité pres sont
celles obtenues par les formules de Niihara 2ngv&hantikul, Anstis, et Bhat. Pour les
autres les valeurs sont supérieures jusqu’a 68%.

Donc nous considérons que pour les deux alumieggiog dernieres formules ménent aux

mémes résultats qu’avec la formule de Liang.

[11-2-2 Résultats du verre

a- Mesure de diagonale de empreintes

La figure (111-9) montre les variations de la lorgur moyenne des diagonales d en fonction
de la charge d’indentation.

Les variations de d augmentent d’abord rapidemeamis d’intervalle [0, 3 N] puis plus
lentement, aux charge supérieur a 3 N la totaléélad microstructure qui s'oppose a la

pénétration de I'indenteur.
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Figure 111-9 : Variations de la longueur de la diagonale de I'esimpte d en fonction de la
charge d’indentation.

b- Microdureté :

La figure (1lI-10) montre les variations de la madureté en fonction de la charge
d’indentation. En ce qui concerne la microdureaémicrostructure n’intervient completement
gu’'apres 3 N. presque la microdureté est stablanfgette charge la petite zone indentée se
comporte comme des monocristaux ou la déformatiastigue est faible. La microdureté se
stabilise a 4.5 GPa.

Hv (GPa)
IN
|

P (N)

Figure (111-10) : Variation de la microdureté Vickers en fonctionlaleharge indentation.
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¢ - Longueurs des fissures :

La figure (IlI-11) montre la variation de la longuede la fissure en fonction de la charge

d’indentation

Les variations se font quasi linéairement. Le niatésemble étre homogene et présente les

mémes obstacles a la propagation de la fissuretdates les directions.

140

120

100 A

80 - *

2C (pm)

607 *
40

20

P (N)

Figure IlI-11 : Variations de la longueur de fissure en fonctierlalcharge d’indentation.

d- Ténacité

La figure (Ill-12-a) montre les variations de lanaéité Kc en fonction de la charge

d’indentation.
Nous observons une stabilisation nette autour deuwal.55 MPart’ Cette valeur est

considérée comme la ténacité de notre matériate Setbilisation s’expliquer par la structure

homogéene de ce matériau.
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Figure IlI-12-b : variations de la ténacité obtenue par différefdaaaules.
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En premiére remarque, la ténacité calculée a pdetioutes les formules sont identiques car

elles sont toutes constantes dans tout le dond@h& charge d’indentation.

Le tableau suivant donne les valeurs ge K

Tableau llI-2 : Ténacité du verre selon différentes relations.

Formule Liang Evans | Bhat | Laugierl| Niihara2 | Chantikul | | augier2| Anstis | Niiharal
Kic 1.55 1.21 |1.30|1.38 1.44 1.46 1.50 152 |1.96

(MPam*?)

Verre.

Nous remarguons que toutes les valeurs sont presigmiques a celle obtenues par la

formule de Liang. Ce qui représente une bonne asimi pour dire que l'utilisation de telle

ou telle formule importe peu.

[l -2-3 Résultats de la zircone :

a- Mesure des diagonales

La variation des diagonales en fonction de la chafghdentation appliquée est représentée

sur la figure (111-13).

Nous constatons qu'aux charges inférieures a 2aNphgueur d de la diagonale varie

rapidement, I'indenteur n'appuie que sur une zoés petite, de I'ordre de quelques grains,

par contre aux charges élevées supérieures a @sila’microstructure globale qui réagit a la

pénétration et s’oppose au développent de la défiimmplastique.
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Figure (IlI-13) : Variation de la longueur de la diagonale de I'eenie en fonction de la
charge.

b- Microdureté

La figure (llI-14) montre les variations de la nudureté en fonction de la charge
d’'indentation.

La microdureté de ce matériau augmente rapidemeunt l@s charges inférieures a 3 N,
'indenteur ne touche que quelques grains donc noesurons ici la microdureté spécifique
d'une petite zone du matériau, a la charge supéiau3 N, c'est presque la totalité de la
microstructure qui s’oppose a la pénétration delénteur, la microdureté de ce matériau est
de l'ordre de 7 GPa.
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Figure 111-14 : Variations de la microdureté Vickers en fonctionaeharge indentation.

C - Longueurs des fissures

70

60 -

50 A

40 -

2C

30 -

20 A

10 -

O T T T T T T T I I I I
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

P (N)

Figure (llI-15) :Variation de la longueur de la fissure en fonctiena charge.
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La figure (IlI-15) montre la variation de la longuede la fissure en fonction de la charge
d’indentation.

La longueur de la fissure varie d’abord rapidemauris commence a ralentir, la premiéere
partie a la charge inférieure a 5N, concernantghaentation rapide, I'indenteur ne pénetre
pas profondément est donc ne touche qu’'un petifne de grains, donc la fissure se propage
plus aisément. Quand la charge d’'indentation autgméan microstructure concernée est plus
vaste ce qui fait réagir un grand nombre de gralesporosités et d’obstacles qui peuvent

diminuer la propagation de fissures.
d- Ténacité

La figure (l11-16-a et I1I-16-b) montre les variatis de la ténacité,Ken fonction de la charge

La ténacité est constante dans tout le domainetdges et pour toutes les formules.

:
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Figure llI-16-a: Variations de la ténacitéden fonction de la charge.
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Figure 111-16-b :variations de la ténacité obtenue par différerdesdles.

Tableau ll1-3 Ténacité de la zircone selon différentes relations

Formule
Liang Bhat Evans Chantikul | Anstis Laugier2 | Laugierl | Niihara2 | Niiharal
Kic 4.09 3.08 3.08 4.62 4.83 2.69 5.22 5.74 6.55
(MPam?)
Zircone.
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Nous constatons que a une unité prés les formel&hdt, Evans, Chantikul, Anstis sont les
plus proches. Les autres donnent des valeursrgpitdibles (formule de Laugier 2) ou trop

élevées (Laugier 1, Niihara let 2)
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CONCLUSIONS GENERALES

Au cours de ce travail, nous avons caractérisé tygies de matériaux, il s'agit d'un verre,
zircone et de deux alumines.

Cette caractérisation a consisté a déterminer teprigtés mécaniques (microdureté et
ténacité avec observation optique des fissuresradgériaux par la technique d’indentation
Vickers et de comparer les résultats de la ténatiténus par différentes formules données
dans la littérature. Nous retenons les conclussonsantes :

Les observations au microscope optique indiqueftdrtaation des fissures médianes pour les
faibles charges inférieurs a 3 N, les fissures sadiales primaires pour les charges un peu
plus élevée (entre 1 et 10 N), et les fissuresalaslisecondaires pour les charges supérieures a
5N.

- L’évolution des longueurs des diagonales des iesn en fonction de la charge
d’'indentation montre une variation quasi linéaire.

- Dans le cas du verre la longueur des diagonalggnante d’abord rapidement dans
l'intervalle [0-3 N] puis plus lentement. La vai@t semble agir en freinant la déformation
plastique, ce qui diminue la valeur de la diagonke joints de grains comporte une phase
vitreuse qui contribue a absorber le développemerta déformation.

-Dans le cas de la zircone I'évolution des diagesi@&n fonction de la charge ce fait en deux
stades. Rapidement aux charges inférieures a 2imlenteur n’appuie que sur zone trés
petite qui contient quelques grains, dans le dengjda microstructure globale qui réagit a la
pénétration s’'oppose au développement de la défammpalastique.

- Les évolutions des longueurs des fissures danadales alumines et la zircone varient en
deux stades : rapidement aux faibles charges qliadénteur pénétre dans une zone tres
petite qui se comporte comme un monocristal, dogrc m’arréte la propagation de fissure.
Dans le deuxieme stade la zone indentée est pige & contient de nombreux obstacles :
pores, grains de différentes tailles, et par comséqla microstructure va résister a la
propagation de la fissure.

- Dans le cas du verre la variation de la longwas fissures en fonction de la charge semble
étre homogene et présente les mémes obstacleprdagation de fissure dans toute la
direction.

- Les valeurs de la microdureté dépendent de legehdiindentation. Pour les faibles charges

Hy augmente rapidement parce que l'indenteur tougsepgeu de grains considérés comme
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un seul matériau monocristallin donc la déformaptastique est tres faible. Pour les charges
élevées l'indenteur touche une zone plus largecqntient plusieurs grains, joints de grains
défauts qui interviennent et provoquent la déforomgplastique donc {reste quasi constant,
la microdureté de I'alumine épaisse se stabilige2aGPa, celle de I'alumine mince a 8 GPa,
celle du verre a 4.5 GPa, et celle de la zirconés®a.

- la ténacité dans le cas des alumines commencengadiminution ou augmentation rapide
aux charges inférieures a 3 N, puis une stabitisgibur toutes les formules.

- Dans le cas du verre et de la zircone la ténaeitgtabilise dans toute la gamme de charge.
Dans la comparaison entre les formules nous tmaigue dans le cas de 'alumine épaisse,
la valeur de la ténacité obtenue en appliquantotendle de Liang est inférieure a celle
obtenue par toutes les autres formules. Cependam anité pres, les formules de Niihara 2,
Evans, Chantikul, Anstis et Bhat sont les plus appées. Les autres sont presque deux fois
supérieures.

Dans le cas de I'alumine mince la valeur obtenuelpdormule de Liang est supérieure a
celle de I'alumine épaisse d’une part. Et d’autae pes valeurs proches a une unité prés sont
celles obtenues par les formules de Niihara 2ngv&hantikul, Anstis, et Bhat. Pour les
autres les valeurs sont supérieures jusqu’a 68%.

Donc nous considérons que pour les deux alumieggiog dernieres formules ménent aux
mémes résultats qu’avec la formule de Liang.

Pour le verre toutes les valeurs sont presqueigiesd a celle obtenues par la formule de
Liang. Ce qui représente une bonne conclusion gdoer que l'utilisation de telle ou telle
formule importe peu.

Dans le cas de la zircone, a une unité pres, tesules de Bhat, Evans, Chantikul, Anstis

sont les plus proches. Les autres donnent desrgaeit trop faibles (formule de Laugier 2)

ou trop élevées (Laugier 1, Niihara let 2)
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Abstract

Abstract

The objective of our work is to study three types of ceramic materials. a glass, a zirconia
and two aluminas (thin and thick), in order to determine the microhardness and the toughness
of these materials using the Vickers indentation. The principle of this method is to create the
fissuration with the help of a pointed indentor to square basis (Vickers diamond). We obtain
different types of cracks (median, radial) that depend directly of the maximal applied
indentation load. We measure the diagonals of the Vickers print, and the lengths of cracks.
And then we calculate and we drew the variations of the microhardness according to the load
of indentation. Using the different formulas given in the literature the toughness has been
compared by the standard formula of Liang. Then a comparison because the formula of Liang
isavalid formula for the two systems of fissurations palmqvist and Half - penny whereas the
other formulas only concern one type is one either the other. We found that the values, in
general, are not too different, to an unit near. For five formulas out of eight It. will allow us

therefore to use which of these five formulas.
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