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« Les sciences ont deux extrémités qui se touchent. La premiére est la pure ignorance naturelle ou se trouvent
tous les hommes en naissant. L’ autre extrémité est celle ou arrivent les grandes ames, qui, ayant parcouru tout
ce que les hommes peuvent savair, trouvent qu'’ils ne savent rien, et se rencontrent en cetteignoranced ot ils
étaient partis; mais ¢’ est une ignorance savante qui se connait. Ceux d’ entre deux, qui sont sortis de
I"ignorance naturelle, et n'ont pu arriver al’autre, ont quelque teinture de cette science suffisante, et font les
entendus. Ceux-la troublent le monde, et jugent mal de tout. »H

! B. PASCAL, (Euvres complétes, I, éd. Le Guern, Pléiade, Gallimard, Paris, 2000.
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Nomenclature

Voici, ci-apres, les principales notations utilisées dans le rapport. Leur signification est rappelée lors
de leur premiére utilisation. Les notations n'intervenant qu'une seule fois ne figurent pasici.

a Rayon de contact

A0 Rayon de contact dans un milieu semi-infini
A Aireréelle de contact

Ay Aire de contact selon |e plan de la surface de I’ échantillon
Ar Aire de contact selon un plan normal aF+

C Courbure

C.etC, Constant de I'équivalente temps-température
e Epaisseur de |'éprouvette d'essai

E Module d'Young (E = (E'2 + E"'2)%)

E* Module réduit (E* = E/(1-v?))

E Module de restitution

E” Module de conservation

f Facteur de frottement

fapp Facteur de frottement apparent (fap, = Fr/Fn)
F. Force d’' adhérence

Fn Force normale

Fr Force tangentielle

G Module de cisaillement (G* = (G'2+G'’?)”
G Module (de cisaillement) de restitution (G’ = E'/2(1+v))
G” Module (de cisaillement) de conservation

h Enfoncement ou hauteur

H Dureté

J, Contrainte équivalente de von Mises

Po Pression maximale

R Rayon de I'indenteur

S Raideur

S Raideur du contact

t Temps

tan Tangente de I’angle de perte (tan 6 =G"'/G’)
Ty Température de transition vitreuse

Vg Vitesse de glissement

vy Vitesse d'usure

w Energie d’' adhérence

a, B Angle

Fo) Déplacement

£ Déformation

& Déformation en rayage

£ Déformation en indentation

IS Vitesse de déformation

g Vitesse de déformation en indentation
Epq Vitesse de déformation en rayage

1% Coefficient de Poisson (v = Y2 pour les matériaux de |’ étude)
T Température

g Energie spécifique d'usure

l Taux d'usure

Sur chaque image représentant une surface usée, sont indiqués le sens et la direction du mouvement de
I'indenteur, en supposant I’ @ astomére fixe et la bille mobile.
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Introduction genérale

L 'expérience quotidienne que chacun d'entre nous a du comportement "du caoutchougl' nous incite
a le placer dans une catégorie bien a part parmi les matériaux polymeres: cet élastomére est
capable de beaucoup se déformer, absorbe trés bien les vibrations... Ses spécificités le rendent
quasiment indispensable pour certaines applications. Comment, en effet, imaginer, & notre époque,
les pneumatiques, les semelles de chaussures, les joints d'étanchéité ou les essuie-glaces sans cette
matiére.

Les travaux de recherche, entrepris de maniére scientifique ou empirique sur les élastomeéres, ont
considérablement augmenté leurs performances depuis leurs premieres utilisations. L'gjout de noir
de carbone a, en particulier, accru leur résistance a l'usure par perte de masse. Les pneumatiques
des véhicules de tourisme sont désormais capables de réaliser plus de 40000 km. Cependant,
chacun libere dans la nature prés de 3 kg de matiére et constitue une source de dépense non
négligeable pour 'usager. Aing, la réduction de l'usure représente un enjeu important tant d'un
point de vue écol ogique qu'économique.

A I'heure actuelle, les mécanismes responsables de 'usure des élastoméres chargés réticul és ne sont
toujours pas connus avec précison dans des configurations simples de sollicitation. Sur
pneumatiques, ces mécanismes sont encore plus difficiles a appréhender a cause de la nature
extrémement complexe du contact des pneumatiques avec la chaussée : les conditions tribol ogiques
in situ demeurent méconnues. Ces difficultés ont incité la Manufacture Francai se des Pneumatiques
Michelin & sadresser au Laboratoire de Tribologie et Dynamique des Systémes pour reproduire,
analyser et expliquer un facies d'usure précis apparaissant a la surface de |'élastomeére dans des
"conditions douces' de conduite — c'est-a-dire véhicule roulant a vitesse stabilisée en ligne droite —.

Ainsi, le premier chapitre de ce travail de thése présente plus en détail toute la complexité du
contact entre le pneumatique et la chaussée afin de mieux appréhender la difficulté que requiert
I'étude d'un tel systéme. L'usure des éastomeéres étant un théme particulier de la tribologie — la
science du frottement, de l'usure et de la lubrification —, les mécanismes généraux d'usure seront
ensuite résumés pour, in fine, exposer les principaux résultats obtenus par les chercheurs travaillant
spécifiquement sur 'usure des élastomeres. Cette partie bibliographique se poursuivra dans le
second chapitre par une définition des propriétés physico-chimiques et mécaniques des matériaux
sur lesguels porte le travail .

Bien que les faciés dusure éudiés soient créés dans des conditions de conduite douce, le
mécanisme générant ces faciés d' usure demeure, malgré tout, tres complexe. Il a donc été
nécessaire de construire un moyen d'essai — ou tribométre — recréant, en laboratoire, les conditions
propices a la formation de ces facies. Cette démarche, trés courante en science, permet alors de
disposer d'un systéme dont les variables sont connues ou maltrisées : ce systéme est dit analytique.
Celui-ci est présenté dans le chapitre 2.

Les moyens d'analyse sont introduits dans cette méme partie. En effet, une fois les faciés d'usure
générés, il est important de les éudier afin de mesurer et de quantifier les évolutions générées par
I'essai. Pour un mécanicien, la connaissance de la morphologie et des propriétés mécaniques des
surfaces est primordiale afin de déterminer les efforts et la réponse du matériau aux différentes
conditions de sollicitation. Les résultats figurent dans les chapitre 3 et 4. L'approche de chacun de

1 Caoutchouc vient de "caa o-chu" ou "cahuchu" dans |a langue des Mainas — peuple d'Amérique Centrale qui a disparu
avec |'arrivée des conquistadors — qui signifie "bois qui pleure”.
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ces paramétres seffectue a une échelle macroscopique, mésoscopique et microscopique. Ces trois
dimensions d'étude apportent des informations complémentaires les unes aux autres, tout en se
confirmant entre elles. Elles construisent ainsi un ensembl e parfaitement cohérent et robuste.

La premiére partie du cinquieme chapitre comporte quelques données supplémentaires sur le
systeme tribologique pour permettre, dans une seconde et derniere partie, de proposer un
mécanisme justifiant I'apparition des faciés caractéristiques de I'usure douce.



Chapitre 1 : Présentation de I’étude et bibliographie

1. Introduction

L’ étude de I’ usure douce des élastomeres chargés réticulés s'inscrit dans le cadre d’un projet proposé
par la Manufacture Francai se des Pneumatiques Michelin. L' usure est une performance importante des
pneumatiques. Avant d essayer de comprendre plus en avant les mécanismes générant |’ usure, il
convient d'abord d appréhender toute la complexité que revét le phénoméne dusure sur le
pneumatique et également de fixer précisément les objectifs et les limites de I’ étude. Les causes de
I’usure pouvant étre multiples, il conviendra ensuite de présenter succinctement les mécanismes
d’ usures les plus couramment rencontrés dans la pratique, pour enfin s'intéresser plus particulierement
aux observations et aux travaux déja réalisés sur les élastomeres réticul és chargés ou non chargés.
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2. Présentation du sujet et problématique
2.1. Réle et structure d’'un pneumatique

L e pneumatique est un élément de liaison essentiel entre le véhicule et la chaussée. Il doit remplir des
fonctions souvent contradictoires comme porter, rouler, amortir... et, point essentiel qui fait I’ objet de
cette étude, durer, sans pour autant pénaliser le guidage du véhicule et la transmission des efforts. Le
produit final constitue donc un compromis entre différentes performances.

Le pneumatique se compose d une carcasse qui en est I’ ossature, de deux talons qui, par leur rigidite,
assurent une bonne liaison avec lajante, et par suite avec le véhicule, d’ un protecteur comprenant une
bande de roulement, assurant la liaison avec la chaussée, et de deux flancs (Figure 1). La bande de
roulement est réalisée en un matériau spécialement étudié pour résister a I'usure, aux chocs, aux
flexions, a un large domaine de température et avoir un facteur de frottement le plus éevé possible,
quelles que soient les conditions de conduite. Par ailleurs, sur sa face externe, la bande de roulement
possede un certain nombre de sculptures assurant, au moins partiellement, I’ évacuation de I'eau a
I”interface pneumatique / route.

bonde de reviement

=

s R \‘\‘\-"\

Figure 1: Détails dela structure
d’un pneumatique [ Deutsch,
1975].
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La transmission des efforts permettant de guider, arréter et accélérer se situe au niveau de I’aire de
contact. Celle-ci ne constitue qu’une petite surface au regard de son importance puisgue, pour un
véhicule de tourisme, I’ aire apparente de contact entre le pneumatigue et la chaussée est de la talle
d’ une carte postale !

2.2. Contexte général de I'usure d’'un pneumatique

L’ usure intervenant au niveau de la zone de contact dépend de cinq paramétres qui sont par ordre
d’ importance décroissante : le type de route et de conducteur, le pneumatique, le sol, le véhicule et la
saison [Le Maitre et coll., 1998]. Ces facteurs ont cependant des interactions entre eux. Le circuit et le
style de conduite sont les paramétres prépondérants puisqu’ils déterminent les accélérations atteintes
par le véhicule et par conséquent les efforts appliqués sur le pneumatique. Le véhicule se comporte
comme une fonction de transfert qui communique via son comportement dynamique les efforts au
pneumatique [Deutsch, 1975]. Celui-ci répond selon sarigidité, sarésistance au frottement et al’ usure
et son volume de matiére encore disponible sur la bande de roulement, mais aussi selon le type de sol
en contact. Il agit sur I’ usure principalement via sarugosité et |a forme de ses aspérités. Les conditions
atmosphériques (température, hygrométrie,...), en modifiant la rhéologie de I'interface, influent
également sur |’ usure.
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Saison : :
Figure 2 : Paramétres importants

USURE influant sur I"usure. Pour chacun d’ entre
Véicule 2 _ Circuit et eux figure un nombre indiguant son
L5 géométrg conducteur nortance relative (df aprés[Le Maitre

et call., 1998]).

Sol

Pneumatique

De nombreux travaux visent a mieux comprendre les conditions régnant a I’interface entre le
pneumatique et la chaussée. L’ expérience montre que la surface de contact varie linéairement en
fonction de I’ aplatissement du pneumatique et est indépendante de la pression de gonflage [Thirion et
coll., 1964]. De plus, une augmentation de la vitesse s accompagne généradement d’'une légere
augmentation de la surface de contact ains que d'une légere modification de la forme de cette
derniére.

Lapression normale varie d un point a I’ autre de |’ aire de contact de maniére assez complexe comme
le montre [Roch, 2001] qui simule la distribution des pressions contact dans une modélisation
simplifiée, quoiqu’ assez compléte, du contact entre une chaussée lisse et un pneumatique (Figure 3a).
La pression et la température de contact dépendent de la position dans le contact et peuvent avoir de
fortes variations.

e

a. Digtribution des pressions. La nuancede gris  b. Distribution des températures lors d’ un freinage ABS.
la plus foncée correspond a 5 bar. La nuance de gris la plus foncée correspond a 58°C.

Figure 3 : Distributions des pressions et des températures sur un pneumatique de véhicule tourisme obtenues
par simulation numérique [ Roch, 2001] .

La Figure 3b montre I’ augmentation de température engendrée par le glissement d’ un pneumatique
freiné par ABS. L’augmentation de température est hétérogéne dans le contact. Cette éude révele
I’ extréme compl exité d’ analyse des conditions tribol ogiques régnant dans le systéme réel.



Pluseurs types d'usure sont identifiésen fonction du nombre de kilométres rédisés par le
pneumatique tourisme :

- sévere: pour moins de 30 000 km parcourus ;

- normal : entre 30 000 et 60 000 km parcourus;

- doux : entre 60 000 et 90 000 km parcourus ;

- tresdoux : plus de 90 000 km parcourus.

Pour ces deux derniers usages, un pneumatique d’un véhicule de tourisme d’ épaisseur de gomme de
8 mm et de circonférence d’ environ 2 m, la perte de cote est donc de 10%m par tour de roue, soit de
I’ordre du diametre d’un atome. Elle ne résulte donc pas d un phénomeéne continu, mais discontinu
conduisant & une perte de cote macroscopiquement réguliére. En effet, une observation visuelle d’ un
tel pneumatique ne révéle pas d arrachement. Cette usure est donc provoquée par des mécanismes
dont I’ échelle est inférieure au millimétre. 11 est, par conséguent, important de connaitre les conditions
existant a cette échelle.

Le travail présenté ici vise a déterminer le mécanisme d’usure associé a cette faible perte de
masse, pour un usage doux du pneumatique.

2.3. Glissements al'interface pneumatique / chaussée

L’ expérience montre que pour user par perte de matiere un élastomere chargé réticul &, il est nécessaire
de glisser. Les glissements peuvent étre globaux, résultant de dérapages par exemple, ou locaux. Ces
derniers peuvent s expliquer physiquement simplement. Méme si e pneumatigue n’a aucune force a
transmettre a la chaussée, sa surface externe éant non développable, il fléchit sous I'action d’'une
charge et des phénomenes de compression / élongation de la bande de roulement au niveau de |’ aire de
contact. Les déformations étant empéchées par I’ adhérence du pneumatique sur la chaussée, il nait
adors des forces de cisaillement longitudinales et transversales a I'interface [Thirion, 1973].
L’ augmentation des forces de cisaillement de I’ entrée a la sortie de I’ aire de contact n' est pas toujours
possible, car I’ adhérence pneumatique / sol n’est pas infinie. A partir d’un certain moment, les forces
de cisaillement peuvent devenir supérieures a I’ adhérence et, au niveau de la partie arriere de I'aire de
contact, il y a glissement de déformation de la bande de roulement [Barquins, 1989]. Le glissement
total d’un pneumatique est la somme du glissement global et du glissement de déformation.

Une estimation de la vitesse de glissement de déformation, vy, peut étre réalisée simplement. entre une
sculpture et la chaussée.

L e temps de contact, t, entre une scul pture et la chaussée est (Figure 4) :

t=(@+d)/(v-vy) Equation 1
- V,estlavitesse de glissement totd ;
- vedstlavitesse d avancement du véhicule ;

- aestlalongueur du contact entre une sculpture et la chaussée ;
- destladéformation horizontae d' un élément de la bande de roulement

Pneumatique ar Figure 4 : Schéma de la bande de roulement glissant sur le sol.
T JatVy a est lalongueur du contact entre une sculpture et la chaussée.
- d. west la vitesse derotation de laroue. r est le rayon de la roue.
h I Vv, est la vitesse de glissement totale. vq est la vitesse de
: I déformation de glissement. h est la hauteur de la sculpture. d
- est le déplacement de la scul pture sous I effet du chargement.
ol " ' Fr est 1a force de frottement tangentielle au mouvement.
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Lavitesse de déformation est égale a vy/d.

9v-v,)
a
d

14—
a

Il S'en suit que: v, = Equation 2

Le ratio % est relié a la rigidité de la sculpture. S Fr est la force tangentielle appliquée a la

sculpture, G’ le module de cisaillement réel, h la hauteur de la sculpture et | lalargueur du contact, en
petites déformations :

F . .
F_gd Equation 3
al h
F.h
2~ (V7V,)
L’ Equation 2 devient : v, = IG Eh Equation 4
T
a’lG

La contrainte tangentielle est liée &la charge normale par le facteur de frottement, f. Il est de |’ ordre de
I’ unité, la pression de contact de I’ ordre de la pression de gonflage, soit 3x10° Pa et le module de
cisaillement voisin de 107 Pa. Pour une épaisseur de scul pture de 8 mm et une longueur de sculpture de
50 mm, & 90 km/h, la vitesse de glissement de déformation est de I’ ordre de 100 mm/s et la longueur
glissée de 0.2 mm. Ainsi quelles que soient les conditions de conduite, il y a toujours du glissement
donc de I’ usure sur un pneumatique.

A partir de ce résultat, il est facile d’ estimer lalongueur glissée nécessaire pour user complétement la
sculpture du pneumatique. Pour un pneumatique faisant 75 000 km et de 2 m de circonférence, les
8 mm de caoutchouc sont usés en glissant sur une longueur de |’ ordre de 10 km.

2.4, Bilan

Les expériences montrent qu’ un pneumatique est actuellement capable d’ effectuer plus de 60 000 km,
lorsqu’il est sollicité dans des conditions dites « douces » caractéristiques de I’ usage sur autoroute.
L’identification des conditions locales et des mécanismes conduisant a une telle usure pourrait
permettre d accroitre les distances parcourues par un pneumatique non seulement soumis a des
conditions douces de sollicitation, mais encore subissant des usures plus séveéres.

Cependant, I’ interface pneumatique / chaussée est le lieu dans lequel s exacerbent toutes les influences
subies par le pneumatique. Il est le siéege de phénoménes locaux comme des glissements, des
élévations de température ou des variations de pression. La compréhension des mécanismes d usure a
partir d'un tel systéme revét une extréme complexité par la difficulté d' une part de mesurer les
différentes grandeurs identifiées comme importantes et d avoir une reproductibilité des essais
satisfaisante et d'autre part de simuler de tels systemes. Par ailleurs, les tests, lorsqu'ils sont réalisés
dans des conditions réelles, induisent des codts financiers considérables. L’étude de I'usure des
élastomeéres chargés réticulés conduisant a de tres faibles pertes de masse nécessite donc de disposer
de systémes tribologiques analytiques permettant de maitriser les conditions de fonctionnement
propres areproduire et & comprendre ces phénomenes.



il

3. Principaux modes d’'usure

Avant d'étudier plus en détails I’usure des élastomeres, il convient tout d’abord de rappeler les
principaux modes d’ usure observés sur les matériaux métalliques ou non métalliques. La classification
des modéles d’ usure proposeée dans ce paragraphe est inspirée par celle de [Stachowiak et call., 2001].
Elle distingue plusieurs modes d’ usure : abrasive, par érosion, par cavitation, adhésive, par fatigue et
délamination et enfin par d autres modes d’ usure plus particuliers. Elle permettra d’introduire les
notions de base utilisées en tribologie ains que les grandeurs importantes. Elle fournira également des
éléments de réflexion pour la présente étude. L’ usure a trois corps ne sera pas considérée ici. Des
précisions sur les systémes tribologiques a trois corps pourront étre trouveées, en particulier, dans les
actes de la 22°™ conférence Leeds-Lyon de 1995 [Leeds-Lyon, 1995] qui a eu ce sujet comme
thématique.

3.1. Usure par abrasion, érosion et cavitation
L’ usure par abrasion, érosion et cavitation est produite par le contact entre une particule et la surface
d'un solide. Ces types d'usure sont dus a I’action d’ un matériau antagoniste dans différents états:

solide, particulaire, liquide ou gazeux.

Usure par abrasion

L’usure abrasive est due au contact entre une rugosité et la surface d'un solide. La rugosité
responsable de I'usure peut étre un pic de la surface antagoniste, mais également un débris d une
surface ou plus généralement un troisieme corps introduit dans le contact. L’ endommagement subi par
la surface se présente sous la forme de stries paralléles a la direction de glissement. En fonction de la
sévérité du contact, plusieurs transformations de la surface abrasée se produisent. Elles dépendent des
propriétés mécaniques et de la géométrie des matériaux en contact. Si la surface du solide sollicité est
considérée comme parfaitement plane, les endommagements suivants peuvent étre observés [Georges,
2000] (Figure5) :

- coupe, si I'abrasif est suffisamment aiguisé (Figure 5.d) ;

- repoussage de la matiére en surface (Figure 5.b) ;

- fracturation, si le solide est fragile (Figure 5.c) ;

- enlevement de grains, si le matériau est insuffisamment homogene (Figure 5.d).

Direction de l'abrasion Direction de I'abrasion Direction de 'abrasion Direction de I'abrasion

—>» o ° —>
Grain en cours
d'arrachage
a. Découpe b. Fatigue due au c. Fracture d. Arrachage de grain
labourage répété

Figure 5 : Schémas des mécanismes d' usure abrasive : découpe, fracture, fatigue et arrachage [ Georges, 2000] .

! La typologie des formes de |’ usure n’ est pas unique, en effet, elle dépend du point de vue de celui qui | éudie [ K. Dang-Van
et coll., 1998]. La formulation de I’ é&tude menée ici « Etude de I’ usure douce des éastoméres chargés réticulés » s'inscrit
dans le cadre d'une classification sentimentale, employée par I’ utilisateur, €lle est fonction de la durée de vie du matériel
sollicité et de I'incidence de la défaillance. La classification technologique, utilisée par les bureaux d’ étude, est basée sur
| état de dégradation des piéces usées : elle est purement phénoménologique. La classification par type de facies observé en
fait partie. Enfin, la classification scientifique prend en compte les phénomeénes physiques responsables de |’ usure.
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Lors de I'abrasion d'une surface, I'abrasif provoque soit la formation d’un copeau qui enléve
directement de lamatiére, il se produit alors de |’ abrasion par découpe, soit laformation d’ un bourrel et
plastique sur les bords de larayure et |e passage répété d aspérités enléve celui-ci : ¢’ est I’ abrasion par
fatigue.

La fatigue de la surface d’un matériau abrasé est analogue a ce qui est observé pour les matériaux
soumis a des sollicitations volumiques. Le passage répété de |’ abrasif provoque la propagation des
fissures dans le matériau a partir de défauts initialement présents dans celui-ci.

La fracturation du matériau est due aux contraintes présentes a I’ arriére du contact en surface ou en
sous-couche. Dans le cas d’ une sphére frottant sur un plan [Hamilton, 1983] en donne son expression
analytique. Mouginot, dans sa thése et ses articles, développe de maniere tres compl éte le mécanisme
de fissuration di au contact [Mouginot, 1987, Mouginot et coll., 1985].

L’ enlevement d'un grain dans un matériau est relativement rare, il est principalement trouvé sur les
céramiques. Ce mécanisme provogque des enlévements de matiere extrémement grands quand la
cohésion entre les grains est faible et lataille des grains importante.

L’ étude de I’ écoulement de la matiére en fonction des conditions de sollicitations permet de mieux
comprendre |" usure abrasive. Elle dépend des propriétés mécaniques du matériau et de la géométrie de
I'indenteur utilisé (celui-ci imposant une déformation et une vitesse de déformation). La mesure du
facteur de frottement permet auss d’ estimer la dissipation d’ énergie dans le systéme lors du test de
rayage, ¢’ est pourquoi, pour modéliser le rayage, sont introduites des grandeurs telles que I’ énergie
d' abrasion ou ladureté alarayure.

En pratique, il coexiste toujours au moins deux modes d’action sur une méme surface, la part de la
coupe restant en général assez faible (10 a 20%) [Cornet et coll., 1998].

Usure par é&rosion

L’ usure par érosion est causée par des impacts de particules solides ou liquides contre la surface d’un
solide. Ce mécanisme d’ usure dépend des propriétés des matériaux en présence, de I’angle d’impact,
delavitesse d impact et de lataille dela particule.

Comme précédemment plusieurs types d’ érosion sont observés [Stachowiak et coll., 2001] (Figure 6) :
- découpe (Figure 6.9) ;

- fatigue (Figure 6.b)

- repoussage ou fissuration (Figure 6.C) ;

- fusion (Figure6.d) ;

- fusion et autres phénomenes (Figure 6.€) ;

- érosion al’ échelle atomique (Figure 6.f).

L’ érosion afaible angle d'incidence provogue un enlevement de matiere par la formation de copeaux.
Lorsque I'angle augmente, a faible vitesse, des impacts répétés peuvent provoquer une propagation
lente de fissures dans le matériau. Si la vitesse est plus importante, des déformations plastiques
apparaissent, le bourrelet ainsi formé est ensuite enlevé par I'impact d autres particules. Dans les
mémes conditions, en fonction des propriétés du matériau érodé, la fissuration peut engendrer
I’ enlévement de matiére.

A grande vitesse et grand angle d'incidence, la particule peut fusionner avec le matériau érodé. Dans
des cas extrémes — comme la collision d’une météorite avec une planéte — et pour des matériaux
particuliers, la particule incidente fusionne méme avec le solide érodé et provoque des projections de
débris au voisinage de I'impact.

A I’échelle atomique, I"impact entre un atome et un atome d’ un cristal peut provoquer I’ enlévement de
cedernier.

L’ usure par érosion posséde donc beaucoup de similitudes avec I’ usure abrasive.
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Figure 6 : Schémas des mécanismes d’ usure par érosion : découpe, fatigue, repoussage ou fissuration, fusion,
fusion et autres phénomenes et érosion atomique [ Stachowiak et coll., 2001]

Usure par cavitation

La cavitation apparait lorsque le liquide atteint, au voisinage d’une surface, sa pression de vapeur
saturante. |l se crée alors une cavité ne pouvant rester stable dans le milieu. Elle implose donc et
produit une onde de choc créant sur la surface des contraintes trés élevées qui se traduisent souvent par
I apparition de faciés en forme de cratére.

3.2. Usure par fatigue et délamination

L e passage répété d' un solide sur des surfaces lisses ou rugueuses provodue la propagation de fissures
par fatigue et, in fine, un arrachement de matiére. Les fissures S'initient au niveau de défauts dans le
matériau. Pour les métaux, [Suh, 1973] expligue que les défauts initiateurs ne se situent pas en surface
ou en extréme surface du matériau, car ils sont liminés par I’ action des efforts sur la surface. De plus,
une couche d’ oxyde aux propriétés mécaniques plus élevées protege la surface. Ains les fissures se
propagent dans un premier temps en sous — couche pour remonter ultérieurement a la surface et
provoquer I’ enlévement d’ un débris d’ usure et de I’ usure par délamination (Figure 7).

11
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Figure 7 : Schéma des

= Huar r W )11‘ FTNEY eTieh | défauts provoquant |’ usure
o :.,F ¥ el par délamination (d’ apres
a ¥ . [Suh, 1973)).

3.3. Usure adhésive

L’ usure adhésive se caractérise par un fort taux d’usure et un coefficient de frottement instable. Les
particules d’ usure sont petites et souvent transférées sur I’ autre solide en contact. Cette usure est due
aux forces d'attraction existant entre les atomes des surfaces des solides. Lorsque les surfaces en
contact sont séparées par un mouvement tangentidl ou normal, si les forces d adhérence sont
supérieures alarésistance du matériau, un arrachement de matiére se produit (Figure 8).

Figure 8 : Schéma del’usure
adhésive. Le matériau adhére
a la surface antagoniste et lui
arrache dela matiére
[ Stachowiak et coll., 2001]

Il est possible d’ estimer I’ ordre de grandeur du diametre moyen [Rabinowicz, 1974] des débris d' usure
ains formés. Si deux matériaux, 1 et 2, adhérent I'un a I'autre, (Figure 9) I'énergie a I'interface
(Surface 12) est :

W, ——W,, Equation 5

<

ou:
- destlerayon de contact entre les deux solides;
- Wy estI'énergie d adhérence par unité de surface entre les deux solides en contact.

Matériau 1 X Figure 9 : Schéma d' un contact adhésif entre deux solides 1 (en
d Surface 12 . : ] .
) blanc) et 2 (en gris). La zone en gris plus foncé représente le
matériau 2 enlevé par adhérence. Surface 12 représente la limite
entrelesolide 1 et le solide 2. Surface 22 représente la frontiére
I h entre le matériau 2 « sain » et le débrisissu du matériau 2. d est le
diametre moyen du débris et h est sa profondeur maximale.

M Surface 22
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Si la particule est assimilée & une hémisphére, I’ énergie élastique, E, a pour expression :

2,2 3
EfE%%E Equation 6

ou oy est la contrainte seuil d' écoulement.

La particule est créée s I'énergie élastique est supérieure ou égale a |’ énergie d’ adhérence puisque
I’enlévement de masse minimise I’ énergie du systéme par la création d'un trou. Ainsi, le diamétre
moyen de la particule répond alarelation :

>6E'W12

d= Equation 7

2,2
Vo,

Dans le cas des métaux — le cas des élastomeéres sera traité dans le paragraphe suivant —, |’ expression
précédente peut étre simplifiée de la maniére suivante :

- 12~110;

- 0y/ H~13[Johnson, 1994] ;

- 0,/ E ~ 3.10° [Johnson, 1994].

doud=6.10%w,/H
Le Graph. 1 montre le diametre moyen des particules usées en fonction du ratio énergie d adhérence

des deux solides en contact et dureté pour des matériaux métalliques et non métalliques. La formule
donne un bon ordre de grandeur de lataille des particules d’ usure.

1000 T T T T

Woods alloy< . Zn
Babbitt~ay

Ag eCd
Al

oPb

100 [~ Teflon ® oBrass ®Sn

Steel ®

*Bi Graph. 1 : Diamétre de particule en fonction du ratio
I’ énergie d’ adhérence sur dureté pour des matériaux
métalliques et non métalliques [ Rabinowicz, 1974].

= Danscecas, larelation est : d = 6.10°wy, / H

d=6.10'w, / H

Average particle diameter, u

Glass
ox/0A|203 —
Fe203
| L | |
0.1 1 10 100
Surface energy/hardness ratio x 10~8 cm

Par ailleurs, [Stolarski, 1990] propose d’ évaluer le rapport entre la hauteur de la particule arrachée par
adhérence et son diamétre en comparant |’ énergie de surface du contact entre les deux solides et celle
créée par laformation d' une particule d' usure.

Si la rupture se produit dans le matériau 2, I'énergie de surface le long de la surface de rupture
(Surface 22) est :

2 3 ]
V\/n:n%( 1+ 4% g W, Equation 8
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~

ou:

- hestlahauteur de la particule arrachée : on suppose que la particule enlevée ala géométrie d’ une
calotte sphérique ;

- wy estI’énergie par unité de surface nécessaire ala rupture du solide 1.

Pour qu’ un débris se forme, il faut que I’ énergie nécessaire a la rupture dans le matériau 2 — donc ala
création d’'une nouvelle surface dans le matériau 2 — soit inférieure a celle nécessaire a la rupture de
I"interface des deux solides :

Wi Wi,

Sil y aégalité de ces énergies, on obtient une estimation des dimensions maximales du débris :

h_ 1 (&_1) Equation 9
d 2\ w,

3.4. Autres types d'usure

Usure par soudage

Lorsgue que deux solides sont en mouvement |’ un par rapport al’autre, il se produit un échauffement
dans le contact qui peut provoquer des soudures locaes entre les matériaux en présence et engendrer
de I’ usure. Ce mécanisme est I expression la plus sévere de |’ usure adhésive.

Usure corrosive et oxydative

L’ usure corrosive et oxydative est due a I’ effet de réactions chimiques entre la surface usée et son
milieu environnant.

Usure par fretting

Le fretting est un mouvement oscillatoire de faible amplitude qui peut se produire entre deux surfaces
en contact [Fouvry, 1997]. Celui-ci engendre différentes formes de dégradation pouvant conduire ala
perte de fonctionnalité. Le contact est souvent en glissement partiel, ¢’ est-a-dire que les deux solides
n'ont pas de mouvement relatif dans la partie centrale du contact, mais ils glissent sur un anneau en
périphérie du contact [Mindlin et coll., 1953]. Les cycles de sollicitation provoquent lafissuration des
matériaux et la formation de débris qui peuvent accélérer I'usure lorsgu’ils restent confinés dans le
contact.

3.5. Bilan

Dans cette partie, les principaux modeles d'usure ont été présentés. En pratique, il est illusoire de
croire qu’ un mécanisme d’ usure se produit seul. En particulier, les surfaces créées par enlévement de
matiere, les débris ou les fissures s accompagnent souvent de réactions chimiques pouvant, en
fonction des conditions extérieures, avoir un effet bénéfique ou bien aggravant sur I’ usure. Plusieurs
phénomeénes sont souvent combinés, ce qui explique, par ailleurs, la complexité de I’ analyse de |’ usure
en tribologie. Il existe actuellement des tentatives visant a modéliser I usure de maniére compléte par
une approche théorique utilisant la théorie des frontieres mobiles [Pradeilles-Duval, 1992] [Dragon-
L ouiset, 2000]. Cependant, elles ne permettent, pour I'instant, que de résoudre des cas simples.
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4. Modes d’usure des élastomeres

L’usure des élastoméres constitue, sinon une singularité, du moins un cas particulier de I'usure
généralement observée sur les matériaux métalliques ou non métalliques. Son originalité réside tout
d'abord dans la morphologie des faciés observés qui seront présentés dans cette partie. Ensuite, la
difficulté d' étudier ces matériaux réduit souvent le chercheur a établir des corrélations, plus ou moins
générales, entre le taux d usure et certaines propriétés du systéme tribologique, celles-ci faisant I’ objet
d'un paragraphe. Néanmoins, elles fournissent des informations importantes pour la formulation de
modeéles prédictifs dont les principaux seront, in fine, exposés.

4.1. Aspect phénoménologique
4.1.1. Principaux faciés d'usure

A I’issue d' essais de frottement et d’ usure, principalement quatre faciés peuvent étre identifiés (Figure
11):

- lesstries;

- lesrides;

- lesrouleaux ;

- lescratéres.

Stries d’ usure

Les stries sont des bandes paralléles a la direction de glissement. En pratique, leur largeur et leur
hauteur varient du millimétre au micrometre, tandis que leur longueur s étend de la centaine de
micromeétres au centimétre, voire plus. Ce facies est associé a des conditions d’ usure tres sévéres qui
ne se rencontrent que dans des cas extrémes. Aind, ces facies ne font I'objet que de peu de
publications, le premier article montrant des stries d'usure est probablement [Grosch et coll., 1966].
[Schallamach, 1952] a reproduit de maniéere anaytique le mécanisme responsable de la création des
stries d’ usure. Lorsqu'un indenteur pointu frotte sur la surface d’ un éastomére celui-ci se déforme puis
se déchire (Figure 10). Des fissures se propagent également perpendiculairement a la direction de
glissement. L’indenteur réalise ainsi, lors de son avancement, une succession de déchirures plus ou
moins rapprochées : plus le matériau est rigide plus les déchirures sont courtes et nombreuses. Sur les
caoutchoucs chargés réticulés, en fonction des conditions de sollicitation, un nombre répété de
passages peut provoquer laformation de rayures sur le matériaul.

| fissure
) ﬁteur

Rides d' usure

Figure 10 : Schéma de
/ I’ endommagement d’ une surface d’un
élastomere par un indenteur pointu.
Lesfléchesindiquent la direction de
glissement et leslignes pointilléesla
propagation des fissures
([ Schallamach, 1952]).

Les rides d'usure sont des faciés orientés perpendiculairement a la direction de glissement, elles ont
une forme dite en «toit d'usine» ou «dent de scie». La partie la plus pentue s opposent au
glissement. Les rides ont une longueur variant de la centaine de micrometres a plusieurs millimétres.
Leur longueur est de I’ordre de dix fois leur hauteur. Les rides d usure constituent |’ essentiel des
publications portant sur I'usure des élastomeres, la premiére étude étant [Schallamach, 1952].
Schallamach est I’ auteur qui a apporté la plus grande contribution a1’ é&ude de I’ usure et du frottement
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des dlastoméres ainsi qu'a la compréhension des rides. Par ailleurs, les études et observations au
microscope éectronique a balayage (MEB) réalisées par [Bhowmick et coll., 1981] et [Bhowmick,
1982] montrent que les rides résultent de la coalescence de micro — arrachements locaux. Un
mécanisme analogue a celui responsable de la formation des stries d’ usure, mais dans des conditions
moins sévéres, peut provoquer laformation des rides. Récemment, [Iwai et coll., 2000] a étudi€ in situ
le niveau de déformation des rides lors du passage d'un indenteur et [Kim et coll., 1999] et
[Ramakrihnan et coll., 1995] lardation entre le facteur de frottement et lataille des rides.

a. Sriesd usure. Les stries sont des bandes paralléles  b. Rides d’usure. Les rides sont des faciés en dent de
ala direction de glissement. scie orientés perpendiculairement a la direction de
glissement.

c¢. Rouleaux d'usure. Lesrouleaux sont desdébrisde  d. Cratéres d usure. Les cratéres sont des trous sur la
forme cylindrique restant sur la surface usée. surface usée.

Figure 11 : Principaux faciés d’ usure des élastoméres. La fleche indique le sens de glissement de la surface
antagoniste en supposant I’ élastomére fixe. L’ observation de la surface est réalisée au microscope optique en
lumiére blanche et en incidence normale. Les stries, rides et rouleaux ont une dimension caractéristique variant
de la centaine de micrométres au millimetre, voire plus — ¢’ est pourquoi aucune échelle ne figure sur lesimages
correspondantes —. Les cratéres ont un diaméetre moyen de |’ ordre de 100 pm.

Rouleaux d’ usure

Les rouleaux d’usure sont des débris d’ usure trés adhérents a la surface usée. Bien que les rouleaux ne
constituent pas en soi un faciés d’ usure, mais un troisiéme corps, ce sont les signes les plus évidents
d’un type d'usure. lls ont été éudiés par quelques chercheurs [Uchiyama, 1985] [Reznikovskii et coll.,
1967].
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Crateres d' usure

Les cratéres d’ usure sont des trous circulaires sur la surface qui apparait lisse a I’ cal nu. Les cratéres
ont une dimension assez homogene quel que soit le matériau produisant ce type de facies. Leur
diamétre moyen est de I’ ordre de la centaine de micrométres et leur profondeur de I’ ordre du dixiéme
du diamétre. Ces faciés, qui sont observés sur pneumatique, sont associés a un faible taux d'usure:
' est le régime d’ usure correspondant a ce type de facies que I’ é&ude est plus particulierement chargée
d étudier. 1l n’existe actuellement aucun article traitant de ce faciés.

4.1.2. Identification des parametres influents

De nombreuses expériences visant a identifier les paramétres qui influencent la perte de masse sont
exposées dans la littérature, comme [Veith, 1991]. Celles-ci aident d’une part & la formulation de
matériaux plus résistants al’ usure et d’ autre part a mieux comprendre les mécanismes responsables de
la perte de masse. Ce paragraphe propose de synthétiser les principales corrélations établies entre la
perte de masse et les différents paramétres du systéme tribologique. Les paramétres dépendant du
matériau ou des conditions expérimentales en sont les deux principal es familles.

Paramétres du matériau

1. Propriétés mécaniques:

Les propriétés des élastomeéres sont radicalement changées par la fréguence et la température de
sollicitation. Le facteur de frottement suit globalement les mémes variations que la tangente de I’ angle
de perte [Grosch, 1971] [Moore,1972] et obéit a I’ égquivalence temps — température. Le Graph. 2
montre que |’ abrasibilité — le rapport entre le volume de matiere enlevée et le travail dissipé par le
frottement — suit des variations inverses du facteur de frottement. Cela signifie qu’en pratique, pour
obtenir un faible taux d'usure, il est nécessaire de se placer au voisinage de la température de
transition vitreuse.

[Grosch, et coll.,1966] montre aussi que |’énergie dissipée par la création des débris d' usure est
inversement proportionnelle ala densité d' énergie arupture :

y 01U, Equation 10
ou:
- yest|'abrasihilité;
- U est la densité d'énergie a rupture ou énergie éastique moyennée stockée sur le bord d'une
fissure de diametre d. Elle est reliée alaforce de déchirabilité, T , [Thomas, 1955] :

Tc= 2dU

Par conséquent, il est possible d’ établir une relation entre des propriétés limites du mélange et I' usure.

17



Chapitre 1 : Présentation de |'étude et bibliographie
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Graph. 2 : Evolution du facteur de frottement,
du coefficient d’abrasion et de I’ abrasibilité
en fonction de la température et de la
fréquence pour différents matériaux. Le

coefficient d’abrasion et I'abrasibilité ont les
mémes variations. Elles sont inverses a celles
s du facteur de frottement. Sur les graphiques,
les barres verticales signalent des zones de
grande dispersion de mesure et de stick-slip
- ([ Grosch, et call.,1966] ).
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2. Composition du matériau

Des études évaluent I'impact de la formulation sur la résistance a I'usure. Elles peuvent comparer
différentes matrices, charges ou additifs ou évaluer I’ effet de la concentration de certains éléments sur
la résistance a I’usure. Cependant, les résultats obtenus ne sont bien souvent pas généraisables a
d’ autres configurations et conduisent fréquemment & des contradictions.

Des études plus intéressantes concernent I’ effet des conditions mécaniques et atmosphériques sur les
dégradations mécano-chimiques du matériau. En effet, les chaines moléculaires se rompent pour
former desradicaux libres. Elles peuvent, en fonction de la nature du polymere et de I’ atmosphére, soit
réagir entre elles soit réagir avec la surface frottante [Pulford, 1984]. Ces modifications de la surface
contribuent a modifier la cinétique des mécanismes d’ usure. La surface parait parfois lisse, brillante et
collante.

Conditions expérimentales

1. Pression et longueur glissée::

L’ usure augmente avec la pression de contact et la longueur glissée. C'est probablement la seule
relation pour laquelle il n'existe pas de contre exemple dans la littérature. Cette observation est
conforme & la loi d’ Archard [Archard, 1953] qui relie le taux d'usure, K,, ' est-&-dire la perte de
masse par unité de longueur, alaforce normale et ladureté :

K, DIL—N Equation 11

Cette relation est confirmée dans le cas des éastoméres par [Moore, 1972] dans une analyse
dimensionnelle par laquel elle devient :
FuR ,
K,O (; : Equation 12

oU R est le rayon de courbure moyen des aspérités.
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Ces variations linéaires, vis-a-vis de la force normale, sont confirmées expérimentalement dans le cas
des élastoméres [ Grosch et coll., 1969] et [ Schallamach, 1954].

2. Surfacefrottante

Dans I'expression du taux d’'usure proposée par Moore appardit le rayon de courbure moyen des
aspérités. Ce parametre fait ainsi intervenir la notion de rugosité, c’est pourquoi des distinctions
existent entre les différents types de surface frottante. Dans le cas généra, [Moore, 1972] propose une
relation puissance entre la pression de contact et le taux d'usure. Le choix de la surface frottante n’ est
donc pas anodin.

Deux familles peuvent étre dissociées. La premiere fait intervenir des mono — contacts :

- uneaiguille [Schallamach,1952] est considérée comme un mono — contact de dimension un ;

- une lame de rasoir [Thomas,1975] ou un plan sont assimilables a un mono — contact a deux
dimensions;

- une bille est un mono — contact a trois dimensions.

La deuxieme famille de surfaces est multi — contact. Il existe des multi — contacts de rugosité de méme

dimension aigus ou émoussés ou des multi — contacts multi — échelles qui ont des morphologies

assimilables & des fractales [Heinrich, 1996] ou stochastiques [Persson et coll., 2000]. Les multi —

contacts sont des surfaces beaucoup moins analytiques gque les mono — contacts.

3. Autresvariables:

- Composition de I’ atmosphere :

La composition de I’ atmosphére influence I’ usure des élastoméres chargés réticul és. Par exemple, sous
atmosphere azotée, le taux d’usure est moins important [ Schallamach, 1978]. Ce résultat est cohérent
avec |'influence bénéfique, vis-a-vis de |” usure, des antioxydants ajoutés dans |es mélanges.

- Condition de déplacement :
Il a éé observé que le changement de la direction de sollicitation diminue le taux d usure
[Schallamach, 1952].

4.2. Modeéles d'usure

La grande éasticité des élastoméres les rend capables de restituer la presgue totaité de I’ énergie
emmagasinée lors du frottement, c’'est pourquoi les mécanismes d usure présentés précédemment
peuvent étre regroupés en deux catégories [Briscoe, 1981] [Barquins, 1989] (Figure 12). La premiere
est I'usure cohésive. |l s'agit d’un mécanisme contrélé par les propriétés volumiques du matériau
comme la résistance a larupture, la ténacité ou la fatigue. La dissipation de I’ énergie de frottement et
d’endommagement concerne alors un volume de I’ ordre de la longueur de la zone de contact. L’ usure
abrasive et par fatigue appartiennent a I'usure cohésive. La seconde catégorie d'usure est |'usure
interfaciale. Ce systéme se caractérise par une forte dissipation d’ énergie de frottement dans une zone
superficielle de faible épaisseur. Une forte augmentation de température peut alors étre observée.
L’ usure adhésive et par corrosion font partie de I’ usure interfaciale.
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PRSIy
L Lo
4 ,
' Figure 12 : Schéma des zones d’ apparition des deux
PReged oapandy principaux modes d’ usure : usure interfaciale et usure

i — f‘ — cohésive. La limite entre les deux régions est artificielle,

s e —— mais facilite la subdivision entre les deux classes [ Briscoe,

e a i 1981].

nterfocal . -

e = r o

*Cohese Cone

Les deux paragraghes précédents ont montré quels étaient les principaux facies rencontrés sur les
élastomeres et I'influence des paramétres tribologiques sur la perte de masse. Ces observations ont
conduit & I'élaboration de quelques modéles d'usure partant d’'une approche locale ou globale
spécifiques aux élastomeres.

4.2.1. Usure cohésive

4.2.1.1. Approche de Kraghel'skii

[Kragel'skii et coll., 1965] présentent une formulation de |'usure par fatigue prenant en compte la
rugosité de surface.

Si A et hyax SONt respectivement 'aire de contact maximale et la profondeur maximale lorsgue toutes
les aspérités sont écrasées (Figure 13) et A, l'aire réelle de contact a la profondeur h, les paramétres
réduits suivants sont définis par :

e = AA

- h=h/hp.

Figure 13 : Schéma du profil d'une
surface et définition de paramétres
[Kragel'skii et coll., 1965].

A, est une fonction de h. En premiéere approximation, la premiére partie de cette fonction est de la
forme:

A, = bh,*®, b et & sont des parameétres de rugosité Equation 13
Si p est la pression de contact :

- ledéplacement relatif des deux solides en contact est :

o (2 £ ]
h =¢, p(ZILE'U)g ,avec §, = ! eté, = 47% hr % Equation 14
0 0

28, +1 ,b

k> est une constante qui dépend de &s (Tableau 1).

- lediamétre d'un point de contact :
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-u)2[" o), (1-g) .
2a, =¢, p(lE.U) H ,avec &, =—— 2 %ﬂg r Ahw %2 Equation 15
O O

- l'aireréelle de contact :

(1_54%

o \ =3
:£3g@§ 1W9053=%§ %% %’%E Equation 16

Tableau 1 : Tableau de correspondance entre k; et &s.

& 1 15 2 25 3 2.5 4 4.5 5 6
ko 1.000 | 0.884 | 0.800 | 0.736 | 0.686 | 0.644 | 0.610 | 0.580 | 0.554 | 0.511

En fatigue, le nombre de cycles arupture, n, peut sexprimer en fonction de la contrainte a rupture aun
cycle, gy, et de l'amplitude moyenne appliquée, 7 :

n=Kk, % % , 0U ks €t t sont des constantes Equation 17
o
Dans I'hypothése ou la contrainte responsable de I'usure est celle située al'arriere du contact :

0 =k7,avec 1= F1/ A et kdel'ordre de 7-8 Equation 18
Les Equations 13 & 20 permettent de déterminer les expressions du taux d'usure, I, et de l'usure
spécifique, y:

- = VL -V est le volume abrasé sur lalongueur glissée Ly et A, I'aire apparente de contact :

g

-G ti-v3 flp oo e =12 iono
k3D E 30, 0 E H ! k2(55+1)

- y:Ld : v est e volume abrasé sur lalongueur d et A, I'aire réelle de contact :

(1~ 54
. e Fe
i7 Bp(l UZ)H kap Bp(l UZ)H E avec &, = %é —Equation 20

E 0OH,o,0 E H 2(E.+1)

a3
Aa
Ce modele a pour principal avantage de dépendre des paramétres accessibles par la caractérisation

volumique du matériau et de faire intervenir la rugosité de surface. Les essais réalisés par les auteurs
semblent valider le modéle. Cependant, |'approche reste limitée & de petites déformations.

Deplus: = Equation 21
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4.2.1.2. Approche de Reznikovskii
[Reznikovskii et coll., 1967] proposent un mécanisme expliguant la formation des rouleaux d' usure :
au passage d'une contre face, I'éastomere se déchire progressivement créant un déplacement relatif

sans glissement total (Figure 14). L’ élastomere forme alors un rouleau qui se sépare du matériau de
base lorsqu'il atteint unetaille critique.

’ !F‘N/,’vg L. ! : | ..

a. Schéma des différentes étapes de la formation des rouleaux d' usure

b. Schéma élémentaire de I’ abrasion par formation de rouleaux d’ usure

Figure 14 : Schémas expliquant |’ usure par formation de rouleaux

Les rouleaux apparaissent si :
Fr<fFyete< g Equation 22

<

ou:
€ est la déformation dans le rouleau ou larupture va se produire ;
- gest ladéformation arupture.

L’ énergie dissipée dans le systeme par frottement, W; , s’ exprime de laforme :

W= W+ WL+ W, Equation 23

<

ou:
- W est I’ énergie dissipée par fissuration ;

- W, est |’ énergie élastique stockée dansle rouleau ;
- W est|"énergie dissipée au cours du roulement.

Chague composante de I’ énergie peut étre déterminée simplement :

- W= Favg;
- V\/I:T|$,OL‘J:
at

- Testletaux derestitution d énergie ;
- lestlalargeur durouleau ;

. e est letaux de déchirure :

dt

dC_Ys oA estI’dongation
dat 22

- V\/e:hlw% , oUW est I énergie spécifique moyenne de I’ élément déchiré et h son épaisseur ;
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F/3(1-H)v

T g < z V£ N .

— ou r est le rayon du rouleau et H la dureté de I'élastomere. Cette relation
(Erl)”®

simplifiée est issue de [Bulgin et coll., 1958].

- W. =0.45

Aprés simplifications, la résistance spécifique a l'abrasion, B, qui représente I'énergie de frottement
dissipée par unité de débrisformé, est :

w
B :W , AV est le volume abrasé par unité de temps
dt

T et F/2(1-H )B%+1H
B=—+ +0.9 J J

h 2mE hi( Erl )%

, 0U k est une constante. Equation 24

4.2.1.3. Approche de Thomas

Ce mécanisme est généralement proposé pour expliquer la formation des rides d’usure [Champ et
coll., 1974] [Thomas, 1975]. Il est basé sur la corrélation entre taux d' usure et taux de restitution
d'énergie, puisqu’ en effet, il relie le volume abrasé alaforce tangentielle et ala propagation de fissure
par fatigue. Des débris d’ usure sont alors créés par une remontée brutale de la fissure ala surface. La
loi de propagation suit laloi de Paris:

dc

—=BT*“ Equation 25
dN

- cestlalongueur delafissure;

- Nestlenombre decycles;

- Testletaux deregtitution d' énergie;;

- 0 et B sont des constantes du matériau : a est de I’ ordre de 2 pour un caoutchouc naturel et 4 ou
plus pour des caoutchoucs non chargés et non cristallins.

Le taux de restitution d’ énergie dépend de la direction de propagation de la fissure par rapport a la

force motrice du phénoméne :

F 0 -
T :l_T(1+ cosh)? Equation 26
ou:
| est lalargeur sur laguelle laforce est exercée;,
- BestlI’angle formé entrelafissure et lasurface™.
Le volume abrasé par cycle est :
%: Bl sin@EFl—T(u cosd )ﬁ Equation 27

2 Une approche alternative consiste & considérer que la source de I’ enlévement de matiére est I’ énergie de pelage. La force
d attachement représente la force d’adhérence. [A. D. Roberts, 1988] a réalisé des expériences consistant a faire rouler une
bille en acier a I'intérieur d' une cage recouverte de caoutchouc, celle-ci étant mue en rotation. Les débris ont une forme de
flocon d’une longueur comprise entre 3 et 20 um et d’une profondeur inférieure a 1 um. [A. N. Gent et coll., 1983] obtient
également des débris de cette taille. Ces dimensions sont en accord avec les longueurs de fissure calculables par ce modéle.

3 Cet angle a été ajouté au modéle par la suite, afin d’avoir des taux de restitution d’ énergie plus cohérents avec ce qui est
observé dans la pratique.
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Ce modéle établit de maniere explicite le lien entre les phénomenes locaux et les propriétés
mécaniques ou morphol ogiques. Cependant ces dernieres sont difficiles & mesurer et sont d’ une grande
variabilité. La création des débris est expliquée par une remontée brutale de la fissure, or des
observations au microscope éectronique a balayage et des mesures effectuées par [Uchiyama et coll.,
1992] montrent que I’ enlevement du débris s effectue en plusieurs fois et reléve d’ un phénomene de
fatigue.

4.2.1.4. Approche de Zhang

Le modéle de Thomas n’explique pas I’augmentation de la taille des débris [Zhang, 1984] et de
I’ espacement entre les rides [Schallamach, 1957] avec la longueur glissée. L’approche de Zhang
apporte une explication a ces observations en considérant la déformation et la rupture de la languette
congtituant laride. L’ usure résulte de la propagation de fissures dans le matériau et de la déchirure de
lalanguette formant laride.

Ladéformation arupture, &, est (Figure 15) :
£ =— Equation 28

ou:

- Ax est lalongueur du i®™ débris arraché alalanguette ;

- L estlalongueur totale de lalanguette.

La fissure se propagent avec un angle, 6, par rapport a la surface du matériau, donc larelation entre la
longueur du débris arraché, dx;, et son épaisseur, dy; , est :

tang=Mo_ W _ Oy, Equation 29
dx, dx+dx, o

£ ¢ Figure15: Schémadu
3 modeéle physique d’ usure
par formation deride
[Zhang, 1984].

Lorsgu’ un débris se détache de lalanguette sous I’ action de laforce de frottement :

F .
I_T Oo,€, Equation 30
e

ou g, est larésistance arupture.

En supposant que la force de frottement est constante et que, par conséquent, la propagation de la

fissure par cycle de sollicitation, %, est constante, Ax; et Ay; s expriment enfonctionde r, g et N :
di
dc i L
dx = m 1-(1-))) Equation 31
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dy; =i & gng, pour i >> 1 Equation 32

di

Le volume abrasé par ride aprési cycles de frottement est :

_ :%(dxl +...+dx )dyh Equation 33

Les Equations 31, 32 et 33 donnent :

e oL 1-e(
odig " Ef_k+ ic, (1 (1 gk))é pouri>>1 Equation 34

> -

%suit laloi de Paris (Equation 25).
i

Vi:

Ce modéle compléte celui proposé par Thomas. Cependant, il n’est pas validé par I’ expérience car il
est difficile de déterminer certains paramétres physiques intervenant dans le modele.

4.2.1.5. Approche de Gent

Le lien entre la résistance a la fissuration et la perte de masse est établi pour un certain nombre de
caoutchoucs non chargés. Mais il existe une grande dispersion des résultats et le caoutchouc naturel,
qui posséde une tres grande résistance a la fissuration, a, en revanche, une piétre résistance a |’ usure.
Inversement, les mélanges chargés au noir de carbone ont une meilleure résistance a |’ usure, mais ne
présentent pas une plus grande résistance a la fissuration. Ces constatations ont incité Gent a
rechercher un autre mécanisme responsable de |" usure des dastomeres. 1l a observé qu'il existe deux
tailles caractéristiques de débris. Les premiers ont un diametre compris entre 1 et 5 um et les seconds
ont de!’ ordre de 100 um de diamétre [Gent et coll., 1983]. Les plus petits débris sont toujours présents
lors de I usure et pourraient donc étre des particules d’ usure élémentaire. Gent propose un mécanisme
de cavitation [Gent, 1989].

L orsque une dépression hydrostatique excéde le seuil de 564 au niveau d’ un défaut du matériau, il y

a croissance d'une cavité. Si cette valeur critique est atteinte lors du frottement, des fissures peuvent
alors se former par étirage de ces cavités [Gent, 1989] et provoquer un enlévement de matiére quand
les fissures remontent ala surface.

Une plus récente publication [Gent, 1990] montre que la pression critique dépend de la taille de la
cavité. Il existe une grande variété de taille des cavités, les plus petites nécessitent une plus grande
pression ou contrainte pour évoluer en des fissures visibles. Seulement les plus grandes — d'un rayon
de 0.5 pm a1 mm — se transforment en fissure quand la pression critique est atteinte.

4.2.1.6. Approche de Padovan

Cette approche vise a expliquer I’existence des petites particules d’'usure de 1 a 5 um de diametre
observées par [Gent et coll., 1984].

Parties de défauts présents dans le matériau, des fissures se propagent par un phénomeéne de fatigue.
D’ abord, une aspérité approche de la fissure, qui peut étre due a un précédent enlevement de matiére,

25



Chapitre 1 : Présentation de |'étude et bibliographie

pousse un des bords de celle-ci, puis, éventuellement, continue ala solliciter aprés son passage (Figure
16). Dans ce modéle, lataille du débris est donc liée a celle de I’ aspérité.

— — —
a. Approche de |’ aspérité b. Repoussage d'un bord de la c. Etirage delafissure
fissure

Figure 16 : Interactions entre une aspérité et une fissure sur la surface. En (a) I'indenteur approche de la
fissure. En (b), I'indenteur pousse une lévre de la fissure et provoque le dével oppement de la fissure. En (c),
I’ aspérité continue a solliciter la fissure en tirant sur celle-ci [ Razzaghi-Kashani et coll., 1998].

La surface du matériau et les propriétés du caoutchouc dictent la propagation de ces fissures. Les
observations microscopiques du processus d’ usure pourraient alors étre expliquées par latragjectoire de
propagation, la morphologie de la surface frottante, le taux de propagation et I’ énergie dissipée dansle
systeme.

La résolution du probléme en deux dimensions est effectuée par la méthode des ééments finis. Un
soin particulier est apporté ala modélisation des efforts en pointe de fissure afin de mieux déterminer
sa propagation. En effet, une zone au maillage plus fin et adapté a I’ éude de la fissuration suit la
pointe de fissure [Guo et call., 1993] [Padovan et call., 1994].

Crack Trajectory Precursor Surface Flaw

[/ '/ .
\ \ Figure 17:

y \ Pie ) Représentation de la
/ ] 7 \ modélisation par la
b N Fe méthode des éléments

& 7 finis adoptée par
) e N Padovan [ Razzaghi-
GRS Kashani et coll., 1998].
LS Un maillage plus fin suit

\ N ,/ Moving Crack Tip Template la pointe de fissure.
/ ¥
/ Global Mesh

<

Les effets des conditions de chargement, de la taille du défaut initial, de I’ angle formé entre le défaut

et la surface et du critére de propagation sont aors étudiés. Les résultats les plus intéressants sont les

suivants :

- la phase pendant laquelle I’ aspérité tire sur un bord de la fissure a le plus gros impact sur la
propagation de fissure ;

- lataille de la particule d'usure peut étre liée a la longueur initiale de la fissure et au mode de
propagation ;

- les plus longues fissures, sur la surface, sont moins susceptibles de se propager que les plus
courtes sous le méme type et les mémes conditions de chargement ;
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- I'orientation de la fissure initiale influence sa propagation et sa direction de propagation ainsi que
laforme de latrgjectoire résultante.

Cette approche apporte des précisions sur la propagation de fissures soumises a un contact frottant.
Cependant, les résultats ne sont pas validés par des résultats expérimentaux. Par ailleurs, il est possible
de Sinterroger sur I'opportunité de développer un modele numérique lourd censé modéliser
I’enlévement de matiere a |I'échelle du micrometre alors que les paramétres physiques qui en sont
responsabl es restent encore méconnus.

4.2.2. Usure interfaciale
Il n'existe pas, dans la littérature concernant I'usure des éastomeéres, de modéle d'usure interfaciae.
Cependant, il est intéressant d'appliquer I'approche de [Rabinowicz, 1966] présentée dans la partie 3.3

au cas des élastomeres.

Si on considere que le matériau 2 est purement élastique , I’ énergie dastique du débris est de la
forme:

E= (Zhe+g2h) % Equation 35
6 8 2

Si le matériau 2 est soumis globalement a une compression dans la direction z et une traction dans la
direction x due au frottement, I’ énergie élastique devient :

H 2
>E (1+f) Equation 36

m T
E;=(—=h®*+—=d?h
1(6 g )
ou:

-  E egtlemoduled Y oung du matériau 2 ;
- Hestlapression de contact.

La rupture entre les deux solides intervient lorsque E; = Wy, ceci permet de calculer la profondeur de
la calotte sphérique :

4w, E

= m Equation 37

Wy, est de I'ordre des forces de Van der Waals, soit 0.5 Jm2. Pour un éastomére: E'~10" MPa,
H~10° MPa et f ~ 1, ce qui donne donc h ~ 10 pm.

W2 / wp;~ 15
d'ouh/d~0.3

Le diametre d'un débris, issu d'une usure adhésive, est donc de I'ordre de 30 pm.

4.3. Bilan
Bien qu'il n'existe que quatre faciés d'usure sur les élastoméres, la plupart des éudes portent sur les

rides d'usure. Les modéles présentés reposent tous sur la corrélation entre le taux d'usure et une
grandeur mécanique accessible par une caractérisation volumique. En pratique, cette relation ne
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fonctionne pas sur tous les matériaux et, comme pour les mécanismes généraux d'usure présentés dans
le paragraphe 3, il est illusoire de croire qu'un mécanisme d'usure se produit seul.

5. Conclusion

Le contact entre la chaussée et le pneumatique constitue un systeme complexe pour lequel il est
difficile, voire impossible, d'avoir acces a des grandeurs locales indispensables pour connaitre les
mécanismes d'usure. Ceux-ci résultent, par ailleurs, de la géométrie et de la déformation du
pneumatique.

La présentation des mécanismes généraux d'usure couramment observés montre la multiplicité des
phénomeénes engendrant |'usure. Le travail de thése présenté dans ce document sefforcera de
déterminer celui qui est responsable de la formation des crateres, a la lumiére des mécanismes dga
proposés dans lalittérature. L 'approche dével oppée sera essentiellement mécanicienne.
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1. Introduction

Les élastomeres chargés réticulés ont des compositions chimiques et des propriétés mécaniques trés
particulieres. Le comportement tribologique est ainsi influencé par les spécificités du matériau. Ce
chapitre propose, par conséquent, une description synthétique des matériaux de I'étude, une
explication de la structure physico-chimique des mélanges et de son implication sur les propriétés
macroscopiquement observées.

Les moyens d' essais doivent également intégrer ces particularités afin de reproduire et de maitriser les
conditions de création des phénomeénes étudiés. Par ailleurs, les moyens d’analyse et de mesure, qui
sont auss présentés dans ce chapitre, ont été choisis et adaptés afin de fournir des informations
pertinentes pour I’ é&ude des propriétés morphol ogiques ou mécaniques des surfaces sollicitées.
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2. Propriétés des élastomeres chargés réticulés

Dans cette partie, les propriétés physico-chimiques et mécaniques ainsi que la structure du matériau
sont présentées séparément. Ce choix peut parditre éonnant dans la mesure ou les propriétés
mécaniques mesurées macroscopiquement résultent du comportement physico-chimique existant a
petite échelle. Par ailleurs, la littérature abonde d articles établissant des corrélations ou des
explications liant la physico-chimie des élastoméres et leurs propriétés mécaniques [Medalia, 1986]
[Leblanc, 1997] [Wang, 1997]. Néanmoins, il n'existe pas actuellement de modéle établissant de
maniére quantitative et compléte de lien entre la microstructure et les propriétés mécaniques : les deux
approches restent donc complémentaires. Par consequent, I’ objectif de ce paragraphe est de présenter
les matériaux de I'étude, tout en introduisant quelques notions simples, mais fondamentales. Elles
donnent ainsi acces a des grandeurs permettant de mieux appréhender le comportement tribologique
des mélanges qui découle de leur physico-chimique et de leurs comportements mécaniques.

2.1. Matériaux de I’étude
Huit matériaux tres différents par leurs propriétés mécaniques et physico-chimiques ont été étudiés.
Leur composition chimique apparait dans le Tableau 1, celui-ci se lit de la maniére suivante : pour

100 g de matrice est gjouté X g de charge, Y g d'un premier additif, Z g d’ un second additif, etc...

Tableau 1 : Composition chimique et propriétés mécaniques des caoutchoucs étudiés

M atériaux 1 2 3 4 5 6 7 8
BCP819-PB 100
8 SBRFLEX 2550 100
I TSR20 6 NR 100
= BR1721 138
SBR1500 100 | 100 | 100 | 100
o N234 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50
59 N683 50
ZnO 5 5 5 5 5 5 5 5
&£ Acide Séarique 2 2 2 2 2 2 2 2
§ 6PPD 1 1 1 1 1 1 1
< Soufre 12121216 |22 3 [12] 12
CBS 12121216 |12 3 [12] 12

Le choix de la matrice élastomérique impose au mélange fina une grande part de ses propriétés visco-
élastiques. La charge a un effet renforcant, mais constitue également une barriére anti-UV et un
antioxydant. La charge et I’ @dastomére sont liés par des interactions complexes qui seront précisees.
Les additifs, bien que présents en faible quantité, jouent un role tres important dans le mélange. Le
soufre, notamment, est indispensable pour créer des points de réticulation entre les chaines de
polymeres. D’autres additifs;, comme le 6PPD - N-(1,3-dimethylbutyle)-N'-phenyl-p-
phenylenediamine —, sont des antioxydants qui assurent une protection a long terme du mélange.

La plus grande partie de I’ étude a été menée sur le matériau 7, parce qu'il s'est révélé donner les
résultats les plus intéressants pour la compréhension des mécanismes d’ usure douce. Les essais de
frottement et d’ usure ainsi que les caractérisations mécaniques montrent que le matériau 5 ale méme
comportement que le matériau 7, par consequent, |’ ajout de I’ antioxydant n’a que peu d’influence sur
les propriétés mesurées a court terme. L’étude de ce mélange n'apporte pas dinformation
supplémentaire et N’ est donc pas présentée dans cette éude.
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2.2.  Structure physico-chimique

2.2.1. Matrice élastomérique
A I'exception du caoutchouc naturel, les élastomeres sont obtenus a partir de réactions de
polymeérisation. Elles permettent de créer a partir de monomeres de trés longues chaines moléculaires,
souvent de structure filiforme. Celles-ci déterminent le comportement du polymeére a température
ambiante. En effet, s les interactions entre les chaines sont faibles, elles ont une grande liberté de
mouvement sous I’influence de I’ agitation moléculaire causée par I’ énergie thermique de la matiére
[Thirion, 1973]. Un tel matériau flue donc lorsqu’ une contrainte lui est appliquée. La réticulation — ou
vulcanisation — au niveau de ponts de soufre ou oxygene rend les macromolécules solidaires entre
éles. Les mouvements des chaines sont limités, mais la structure conserve dans son ensemble une
grande éadticité. In fine, elle est congtituée d un trés grand nombre de mailles liées entre elles par les
ponts soufrés ou par des enchevétrements.

L’ élasticité caoutchoutique peut étre modélisée par la théorie statistique se basant sur les hypothéses :

- d'un réseau parfait, ¢'est-a-dire sans défaut di a des fins de chaines, des boucles fermées ou des
rétrécissements. Toutes | es fins de chaines sont donc fixées ;

- d'unedistribution des longueurs de chaines gaussienne ;

- qu’aucune énergie n'est emmagasinée ;

- quetoutes les chaines ont la méme répartition de masse.

L es mémes principes de mécanique statistique que dans la théorie cinétique des gaz conduisent arelier
I’ élasticité caoutchoutique a la probabilité de trouver un ensemble de chaines moléculaires dans des
états plus ou moins ordonnés et non aux forces qui s exercent entre les atomes de chaines différentes
[Thirion, 1973]. La théorie datistique de I'éasticité caoutchoutique donne I’expression de la
contrainte en fonction de |’ élongation [Treloar, 1975] :

RT 1
o= Fl)\/l—c (A% - X) Equation 1

- pestlamasse volumique;

- Restlaconstante des gaz parfait ;

- Testlatempérature;

- M, lamasse molaire moyenne d' une chaine ;
- Aestl'éongation.

Cette expression est identique au premier terme de la formulation phénoménologique de Mooney-
Rivlin. Puisqu’ en petite déformation, on a:

A=1+¢
. PRT PRT
dot 0=——3¢ et G, =—— ol Go=NKT (pour v=1/2)
MC MC

N représente de le nombre de chaines par unité de volume et k la constante de Boltzmann, soit
1.381x10% JK™. Pour un réseau idéal, le nombre de noauds par unité de volume est la moitié du
nombre de chaines par unité de volume, si on considere que quatre chaines se rejoignent a chague
jonction [Treloar, 1975]. Les élastomeres ont un module de cisaillement entre 1 et 10 MPa sur leur
plateau caoutchouteux, une densité de 1 et une masse volumique d'environ 10% kg/m?, la masse molaire
moyenne d’ une chaine, M, est donc de |’ ordre du 10° & 10* g/mol.
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Pour un SBR — styrene-butadiene rubber —, e monomere a une masse molaire de I’ ordre de 102 g/mol
(Figure 1). Le nombre de monomeéres entre deux points de réticulation est de 10 a 100. La distance
inter-atomique est de 0.1 nm. On obtient donc une distance de I’ ordre de 10° & 10® m entre deux
points de réticulation en considérant le monomere étiré au maximum. Dans la pratique, il existe des
inclinaisons entre les liaisons atomiques et entre les monomeres. La distance moyenne entre deux
points de réticulation se situe donc probablement au voisinage de 10 nm.

- CH,- CH = CH -CH, - CH, - C‘H " Figurel: Formule d un monomere
d’ un styrene-butadiene-rubber —
@ SBR-[Treloar, 1975]

Lorsgue la température d' un éastomére est diminuée, il existe une température de transition, dite
température de transition vitreuse, Ty, a partir de laquelle, pour la fréquence de I'expérience, la
probabilité de réarrangement local des atomes est tres fortement ralentie pour les processus exigeant
des déplacements importants. Les mouvements locaux dépendent alors du temps et de la température.
Cette transition peut étre reliée dans certains cas a |’ énergie nécessaire a un mouvement particulier de
groupes d’ atomes dans la chaine [Carrega, 1999] [Meier, 1978] [Read, 1981].

2.2.2. Charge

Les charges contenues dans les méanges de I’ é&ude sont du noir de carbone. Le noir de carbone est
produit a partir du pétrole.

Lanomenclature des noirs de carbone comprend une lettre et trois chiffres, Nxyz :

- Nindique que la charge n’influence pas beaucoup |e processus de vul canisation ;

- xestinversement proportionnel ala surface spécifique moyenne de lacharge (ASTM D1765-96) ;

- yzindique de maniere qualitative la propriété renforcante d'un agrégat : par exemple, un N340 est
plus renforgant qu’ un N327.

Le Tableau 2 donne les caractéristiques des noirs de carbone présents dans les mélanges de |’ étude.

Tableau 2 : Caractéristique des noirs de carbone des mélanges de I'étude (d’ aprés [ Leblanc, 2002])

Classification Nxyz | Diamétre moyen d’ une charge Surface spécifique moyenne
X [nm] (ASTM D1765-86) [m?/g] (ASTM D1765-96)
2 20-25 100-120
6 49-60 33-39

Les énergies de surface des charges jouent un grand role dans le mélange, puisqu’ elles déterminent
I’intensité des liaisons entre les charges et la matrice élastomérique et entre les charges elles mémes.
Pour déterminer les énergies de surface d’ une charge, il faut connaitre sa composante dispersive et sa
composante polaire.

Si, entre deux matériaux, seulement les forces dispersives sont responsables de I'interaction, |’ énergie
d’adhésion entre les matériaux correspond & la moyenne géométrique des énergies dispersives, ;° et
1. [Fowkes, 1962] :

W = 2(1 ) ) Equation 2
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De la méme maniére, |’ énergie d adhésion, due uniquement a des forces polaires, yi° et )", a pour
expression, :

WP = 2(piPyP)” Equation 3

L’ énergie totale d’adhésion a pour expression en négligeant toutes les autres forces d'interaction —
liaison hydrogéne et interaction acide-base —:

W= W+ W Equation 4

Le Tableau 3 donne pour des charges proches de celle de I’ é&ude les composantes de I’ énergie de
surface.

Tableau 3 : Composante de I’ énergie de surface de noir de carbone (d'aprées[Leblanc, 2002])

Charge Surface spécifique | Composante dispersive, ) | Composante polaire, &°
moyenne [m/g] a 150°C [mJ/md a150°C [mJ/n?]
N220 118.0 235.2 103.9
N660 39.4 124.7 71.1

2.2.3. Mélange matrice élastomérique — charge

La matrice élastomérique étant constituée de chaines formées principalement de carbone, les
interactions entre la matrice et le noir de carbone sont importantes et trés complexes. [Wang, 1997]
signale par exemple, que le module éastique pourrait croitre de maniére continue entre la matrice
élastomérique et la charge.

Les mélanges couramment utilisés ont un taux de charge qui les place pres du seuil de percolation :
pour un mélange contenant 100 g d’ é astomére de masse volumique 1000 kg/m® et 50 g de charge de
masse volumique 2000 kg/m®, |a fraction volumique de charge, Perarger €St de 0.2, aors que le seuil de
percolation est 20.3. C'est pourquoi, il existe, dans le matériau, diverses structures qui influencent le
comportement macroscopique. Dans le mélange, un réseau de noirs de carbone dont la déformation et
la rupture en certains points, due a une déformation trop importante, est responsable de I’ effet Payne
(voir partie 2.3.1) Ce squel ette est mis en évidence par des mesures de résistivité électrique en fonction
de la déformation macroscopiquement imposée [Busfield et coll., 2001].

Malgré cette complexité du mélange élastomere / charge, celui-ci peut néanmoins étre modélisé par
I’équation de Guth-Gold [Guth et call., 1938] [Guth, 1945] donnant I'expression du module de
cisaillement du melange, G’ ngange, €N fonction de celui de la matrice, G’ marice, €t de la fraction
volumique du renfort, @narge :

G mélange = G’ matrice (1+ 2.5 Rnarge T 141 @charge) Equation 5

Cette équation est basée sur I’ équation d’ Einstein [Einstein, 1906] donnant I’ expression de la viscosité
d'un fluide contenant une suspension de sphéres rigides. Pour une fraction volumique de charge
de 0.2, le module de cisaillement du mélange est ains multiplié par 2.

Que que soit le soin apporté au processus de mélangeage de la charge a I’ élastomere, il subsiste
toujours des hétérogénéités comme, par exemple, les agrégats et les agglomérats dont I’ existence se
justifie par des considérations énergétiques. Ainsi, |I’énergie de surface des charges provoque la
formation d’ assemblages de charges, les agrégats. A partir de I’ approche développée par [Kendall et
coll., 1989], il est possible d' évaluer |’ ordre de grandeur dimensionnel de ces éléments. Ce modele
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détermine le diametre de I’ assemblage moyen en comparant |’ énergie de cohésion de I’ ensemble, due
al’énergie de surface, et |’ énergie nécessaire pour le casser :

© 15/2 /3
®=0.064 I?ld 2) H Equation 6
-v

- FE estlemoduled Youngdungrain;
- vestlefacteur de Poisson ;

- West I'énergie de surface ;

- destlediamétred ungrain.

On prend W = W! + WP, pour un N220, W = 0.7 J/m2. Le module d’ éasticité du graphite est de
33 GPa, en prenant v = 0.25 et d = 20 nm, on trouve @ =130 nm, ce qui est I’ ordre de grandeur de la
taille des agrégats (Figure 3).

Le mélange des charges a la matrice élastomérique n’'est jamais parfait, il reste des "grumeaux" ou
agglomérats. lls ont une taille variant de quelques micrométres a la centaine de micromeétres (Figure
2). Leur taille dépend du temps de mélangeage, de I’ élastomére... [Goncalves, 1999].

EHT= 5.0 ¥ W= If &= mic= ¥ 500
LI jn f—————————

Figure 2 : Couped'un
élastomére chargé réticulé.
Les zones plus claires
correspondent a des
agglomérats de charge.
Observation au MEB.

Le module élastique d’ un agglomérat peut étre estimé par :

' /3
E s =17.1¢E¥% [Kendall, 1988, Equation 7
ou:
- v est lafraction volumique des charges, €elle est prise égale au seuil de percolation qui est de

I’ordre 0.3 ;
- E estlemodule d’Young des charges ;
- destlediamétre moyen des charge ;
- West I"énergie de surface des charges.
On trouve aors E' qgomerar =500 MPa.

Les agglomérats ont donc des propriétés mécaniques bien supérieures a celle de I’ élastomere.
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Les agrégats et les agglomérats ne sont pas les seules structures présentes dans le mélange. Les
schémas de la Figure 3 en donnent des représentations simplifiées, ainsi que leurs ordres de grandeurs
associ ées, pour des mélanges constitués d’' é astomeres renforcés par du noir de carbone ou de lasilice.
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Figure 3 : Schéma de différentes structures dans un élastomére chargé réticulé [ Leblanc, 2002]

2.3. Propriétés mécaniques

Bien que les dastomeres chargés réticulés puissent étre tres différents de par leur composition
chimique, il est néanmoins possible de dégager quelques caractéristiques communes a I’ ensemble de
ces matériaux.

2.3.1. Propriétés quasi-statiques

La caractéristique essentielle des élastomeres est leur faible module de cisaillement dans des
conditions usuelles de sollicitation, en effet, il est del’ ordre de quel ques méga-pascals. Par ailleurs, les
élastomeéres sont capables de subir de grandes déformations, de I’ ordre de quel ques centaines de pour-
cents, avant rupture. Le Graph. 1 donne un exemple de courbe de traction type sur un éastomére.
Cette courbe est non linéaire, ce qui rend la définition d’un module d’ élagticité difficile. Par définition,
on appelle module d' Young de tels matériaux, la pente de la courbe force / dlongement a petite
déformation. Pour des grandes déformations, il peut étre utile de définir des modules tangents.

40



w
o

25 /
20
g /
% 15 Graph. 1 : Courbe de traction
T / typique d'un élastomére chargé
10 / réticulé
5
0 : : : : :
0 100 200 300 400 500 600

Allongement [ %]

Cette non linéarité de la contrainte en fonction de la déformation est appel ée effet Payne [Payne, 1962]
[Payne, 1965] [Chazeau et coll., 2000] (Graph. 2).

Si plusieurs passages de chargement et déchargement sont réalisés successivement, les trgjets ne se
superposent pas exactement, une dissipation, dans le matériau, assimilée a de I’endommagement est
observée: c'est I'effet Mullins [Mullins, 1969] [Mullins et coll., 1957] [Mullins, 1947] (Graph. 3).
Une modélisation de ce phénomene peut se trouver dans [Martin-Borret, 1998].
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Graph. 2 : Effet Payne ([ Bokobza et coll., 2001]) Graph. 3 : Effet Mullins ([ Bokobza et coll., 2001])

L es élastomeéres chargés réticul és sont considérés comme incompressibles (v = ¥2) dans le domaine de
sollicitation de I’ &ude. Si cette hypothese simplifie grandement la plupart des calculs analytiques, elle
pose un grand probleme pour les calculs de structures.

2.3.2. Propriétés dynamiques

Lorsgue I’ @astomeére chargé réticulé est sollicité, il n’atteint pas instantanément son état d’ équilibre
thermodynamique. Le temps requis pour I’ obtention de cet équilibre dépend de I’ écart par rapport ala
transition vitreuse. Des expériences de fluage, généraement a force imposée, permettent de suivre
I’évolution de la déformation en fonction du temps [Trotignon et coll., 1998]. Il est ains possible
d’avoir des courbes isochrones ou des courbes isométriques. Les courbes isochrones donnent, a partir
d'un faisceau de courbes, la déformation en fonction du temps pour différentes contraintes, le temps
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nécessaire pour atteindre une déformation stabilisée. Les courbes isométriques sont analogues aux
courbes isochrones mais pour des déformations données.

Des modeles rhéologiques simples tels Kelvin-Voigt ou Maxwell, ou plus compliqués, permettent de
reproduire ce comportement [Chevalier, 1996].

Lors d une caractérisation expérimentale des élastomeres chargés réticulés, une oscillation périodique
est imposée au matériau. A partir de la réponse en phase et en quadrature le module de dissipation, G-
et de restitution, G, sont identifiés. On définit également le ratio G /G comme étant la tangente de
I"angle de perte (Graph. 4) :

tan 5= G /G Equation 8
LOE+10 £ 1.0E+00
LOE+09 | === 7 OE-01 Graph. 4_: Courbe Qe
: \ | caractérisation dynamique
T d’un élastomére charge
T T \ T o réticulé a contrainte
S 10E+08 40E-01 ¢ imposée (Matériau 7,
o T 1 = 10H2). Lacourbegrise
T représente la tangente de
1.0E+07 4 1.0E-01 I'anglede_perte, tan 9, et
I | celle en noire le module de
T restitution, G'.
1.0E+06 ‘ ‘ ‘ -2.0E-01
-100 -50 0 50 100

Température [°C]

La vitesse de déformation du mélange est également liée ala température de sollicitation. [Williams et
coll., 1955] ont montré qu'il existe une relation entre le temps et la température d'essal, elle est
couramment appelée relation WLF. Elle permet de construire une courbe maitresse a partir d' essais de
fluage réaisés a différentes températures et fréquences. Il existe une relation reiant la fréquence de
sollicitation au facteur de décalage :

_C(T-Ty) L
log constante, avec loga, = Equation 9
C,+T-T,

ou:
- arestlefacteur de glissement ;

- C, et C, sont des constantes du polymeére considéré ;
- To est une température de référence (Ty ou Ty —50).
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Graph. 5: Module d’ élasticité en
fonction de la fréquence a différentes
températures et courbe maitresse
[Carrega, 1999]. f représenteici la
fréquence de sollicitation.
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Le facteur de glissement ainsi que les constantes de la formule sont liés & des grandeurs physiques,
comme la viscosité du matériau, gréce a la théorie des volumes libres de [Doolittle, 1951]. Cette
théorie considere qu'il existe des espaces ou volumes libres dans le polymére qui permettent aux
chaines de changer de configuration.

Remarque: La température de transition vitreuse augmente quand la fréquence augmente [Meier,
1978]. Latempérature de transition vitreuse est définie pour une fréquence d’ essai de 1 Hz: pour le
matériau 7, TngZ = -40°C. Les constantes de I’ équivalence temps-température ne sont donc correctes
gu’'au voisinage de 1 Hz, ce qui est le cas des expériences réalisees sur le tribométre en température
présenté ci-apres.

3. Présentation d’un tribomeétre spécifique et définition des
grandeurs associées

Il a pu étre constaté dans le paragraphe et |e chapitre précédents que les élastomeéres chargés réticulés
sont complexes et ont de grandes variations de leurs propriétés en fonction des conditions de
sollicitation. Pour ces raisons, il n’existe pas actuellement de moyen d’essai universel pour I’ étude du
frottement et de I'usure de ces matériaux. [Moore, 1972] et [Mitsuhashi, 1989] donnent quelques
exemples de machines plus ou moins analytiques fréquemment utilisées dans ce domaine. L’ objectif
de I'éude éant de comprendre I'usure douce des élastomeres chargés réticulés signalée par
I" apparition de cratéres, il est apparu nécessaire de construire un moyen d’ spécifique.

3.1. Présentation du tribométre
3.1.1. Dispositif expérimental
Un tribométre est un moyen d'essai permettant de réaliser des expériences de frottement et d’ usure
dans des conditions contrélées. Dans le cas présent, il permet d' appliquer une charge sur un indenteur

— gphérique ou d' une autre géomeétrie — en contact avec une éprouvette fixée sur un disque support ma
en rotation (Figure 4).
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a. Représentation schématique du tribométre en b. Photographie du tribométre en température
température

Figure 4 : Représentation schématique et réelle du tribomeétre en température

L’ expérience est réalisée a charge imposée. Des masses marquées appliquent la charge désirée sur
I’ éprouvette a tester par I'intermédiaire de deux poulies et d’un céble en acier déplacant en translation
une cage mobile sur laguelle est fixé I'indenteur. Ce mouvement est assuré par quatre lamelles en
Invar de trés faible coefficient de dilatation thermique. Elles constituent un systéme de trés faible
rigidité dans la direction de translation X, tandis qu'elles empéchent quasiment tout mouvement dans
les autres directions (Figure 5). La charge réellement subie par I’ éprouvette est 1égerement inférieure
de quelques pour cent a celle initialement imposée. Les courbes d étal onnage permettent de connaitre
la charge réelle appliquée au cours de I’ expérience. Un capteur de force d’une grande rigidité et de
faible débattement (+ 0.4 mm) mesure en continu la force de frottement issue du contact. Il est lieala
bille par un systéme rigide. La bille peut seulement effectuer un mouvement de trandation dans |'axe
du capteur, gréce ala présence de celui-ci et de deux lamelles en Invar.

Figure5: L'ensemble indenteur / capteur est
fixé dans une cage en aluminiumreliée au
reste du bati par 4 lamelles flexibles chargées
d'empécher le mouvement tangentiel par
rapport au disque (selon y) tout en
permettant une trandation selon I'axe x.

Un disque évidé de la dimension de I’ éprouvette d'essai est revétu d’ une couche de caoutchouc sur
lequel est collée une toile abrasive de grain tres fin (grade 4000). Ce disque congtitue la surface
complémentaire de I’ éprouvette sur le disque de fixation. Ce dispositif permet de nettoyer la bille sur
toute sa surface de contact entre deux sollicitations de I’ éprouvette. Le tribométre en température est
piloté par un ordinateur qui contréle la vitesse de rotation de I’ éprouvette et le temps entre deux
passages. L'ensemble est disposé a I'intérieur d'une enceinte climatique permettant de réguler
I"atmospheére et latempérature d’ expérimentation.

Les éprouvettes d'essai sont constituées d'une plague en aluminium sur laquelle est collé un morceau
de I'élastomere & étudier. L'échantillon a une largeur de 50 mm pour une épaisseur de 1, 2 ou 25 mm, il



est collé sur la plague en auminium a l'aide d'une colle a base de cyano acrylate. L’ ensemble est visé
sur le disgue support.

Figure 6 : Schéma d’'une
— éprouvette d’ pour
une épaisseur d éprouvette
—4 de 2 mm.

3.1.2. Conditions expérimentales

La bille utilisée pour les expériences est polie avec une solution diamantée de 1 um. La bille est
considérée comme présentant une rugosité négligeable, lorsqu’aucune rayure n'y est observée
visuellement a la lumiére. Elle est ensuite nettoyée avec de I’ acétone, du propanol puis de |’eau
distillée. La surface de I’ éprouvette est nettoyée seulement par de |’ eau distillée. La bille est toujours
infiniment rigide par rapport al'élastomére testé.

Avant chague essai, deux éprouvettes sont pesées: I'une subit I’essai et I'autre sert d éprouvette
témoin. En effet, le matériau étant sensible a I’environnement, en particulier a I" hygrométrie, une
partie de la variation de masse de I’ éprouvette d’ est imputable & celui-ci. L’ éprouvette témoain,
disposée al’intérieur de I’ enceinte du tribometre, permet de quantifier la variation de masse non due a
I"usure.

Le disgue servant au nettoyage de I’indenteur entre deux frottements sur I’ échantillon et la bille sont
changés selon une périodicité qui dépend des conditions d’ expérimentation : par exemple, pour une
charge de 57.7 N, ils sont changés au maximum tous les 1200 tours, tandis que pour 4.7 N, ils peuvent
subir une expérience de 10 000 passages sans étre rempl acés.

La vitesse de glissement imposée est limitée par la thermique du contact puisque, lorsque I’ indenteur
frotte sur I’ éastomere, il se produit un échauffement. Le matériau étant sensible a la température, une
telle augmentation de la température peut modifier son comportement tribol ogique. Une évaluation de
la température éclair moyenne permet de déterminer quelle plage de vitesse minimise cet effet
[Stachowiak et coll., 1993] [Denape, 2000]. Apres calculs, la variation de température a pour
expression :

Equation 10

+

fFNngi &
A O, L

|

AT =

- festlefacteur de frottement ;

- Fyestlaforce normale au contact ;

- Vyestlavitesse de glissement ;

- A estI’aireréelle de contact, prise en premiere approximation comme |’ aire apparente de contact :
A = @2 (a est donné par lathéorie de Hertz)

- Az et Ay sont les conductivités thermiques de I’ indenteur et de I’ élastomére : A; =50 WImK [Lide,
1992] et A, =0.2 WmK [Mark, 1996];

- L et L, sont des dimensions caractéristiques du contact : L, = % aetl, = 0317-2_ , Peédantle
Pe

nombre de Péclet : Pe= 2%  p, est la masse volumique du caoutchouc (p, = 10° kg/nt°) et c,

2

est la capacité thermique massique du caoutchouc (¢, = 2 J/kgK).
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/3
d'ou AT=10"v,F, G
RF,

[Moore, 1972] propose une expression analogue a partir d’ une approche un peu différente.

On obtient pour f = 1, Fy = 10N, G = 10’ Pa et @je = 9.5X10° m::

AT ~ 40 v,y ce qui est un bon ordre de grandeur par rapport ace qui est observeé en pratique.

L’ equivalence Temps — Température peut se simplifier en : AT ~-7.10g vg.

Le Graph. 6 schématise I’ influence relative du comportement mécanique et de la thermique du contact
sur latempérature réelle de sollicitation a une fréquence donnée. Lorsgue la vitesse de glissement est

supérieure a environ 300 mnvs, I’ effet de la température de contact devient trés supérieur a I’ effet de
la vitesse de sollicitation.

2.00E-+02
Effet thermique
Effet mécanique

Effet mécanique Effpt }[ermique

I’influence de la mécanique et
delathermique sur la

\4 température réelle du contact.
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1.00E-06 1.00E-05 1.00E-04 1.00E-03 1.00E-02 1.00E-01 1.00%+00 1.00E+01

/ Graph. 6 : Comparaison de

deltaT (°C)

5 0004

5-00E+01

vy LM/

Ainsi, pour parfaitement maitriser les conditions d'essal, il apparait nécessaire de se placer dans des
gammes de vitesse peu influencées par la thermique du contact. [Persson et coll., 2000] soulignent les
problémes de la thermique du contact et [Iwai et coll., 2000] appliquent une vitesse de glissement de
5 mm/s ou 10 mmV/s au cours de leurs expériences.

3.1.3. Grandeurs accessibles

Aux coursd’un , les paramétres suivants sont imposés :

- lavitesse de glissement : elle peut varier dans une plage comprise entre 3 et 300 mmy/s;

- lacharge appliquée: elle est comprise entre 4.7 et 57.7 N ;

- lenombre de passages : il N’ est paslimité;

- latempérature : la plage de variation en température est limitée de -5 a 45°C, le capteur de force
n’' étant plus compensé en dehors de cette zone ;

- letempsderelaxation : il Sagit du temps entre deux passages au centre de I’ éprouvette. 1l est fixé
a20ou40s.
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Le capteur de force et le systéme d'acquisition donnent une grande latitude dans le choix de
I’ enregistrement des données. 1l a été chois de rédiser une acquisition de la force de frottement
suivant une loi logarithmique, ce qui permet de limiter le nombre de points de mesure au cours de
I’ expérience. Par contre, |” enregistrement des données est effectué a une fréquence de 512 Hz sur une
zone de 20 mm de long. Ce systeme d' acquisition permet, tout en disposant d'un nombre de tours
mesurés limité — de I’ ordre de 30 —, d'avoir acces a une évolution globale de la force tangentielle et de
connditre |’ évolution locale de la force de frottement (Graph. 7). Pour une vitesse de 10 mm/s, une
fréguence d’ acquisition de 512 Hz donne un point de mesure tous les 20 um.
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Graph. 7 : Evolutions globales et locales du facteur de frottement en fonction du nombre de passages de
sollicitation ou de la position dansla trace (Matériau 7,Fy = 44.4 N, e = 2 mm, température ambiante,
Vg= 10 mmvs)

A I'issue d’'une expérience, un fichier contenant toutes les données de I’ essai est obtenu et peut ainsi
étretraité.

Pour chague , I’'hygrométrie ainsi que la perte de masse sont mesurées.

Une grande partie des s a éé rédisée avec des éprouvettes d’' une épaisseur de 2 mm. L’ indenteur
possédant un rayon de 12.7 mm, il existe un effet couche mince dans le contact important pour la
plupart des conditions de chargement appliquées (voir le paragraphe 3.2).

3.2. Analyse des conditions de fonctionnement imposées par le tribométre

Lors des essais de frottement et d’usure, le rayon de contact est souvent du méme ordre de grandeur
que |’ épaisseur de I’ éprouvette. Celle-ci ne peut donc plus étre considérée comme un milieu semi-
infini. Aingi, il faut introduire de nouvelles définitions de la déformation et de la vitesse de
déformation dans le cas d’ une couche mince. Ces expressions doivent tendre asymptotiquement vers
les solutions analytiques connues et étre compatibles avec les autres grandeurs du probleme, tels le
rayon de contact et la pression maximale au centre du contact. Les paramétres gjustables introduits

47



Chapitre 2 : Matériaux et principaux moyens mis en cauvre

dans le modéle ont éé recalés, dans un premier temps, gréace a un modele éléments finis et des
résultats trouves dans la littérature établis en deux dimensions et dans I” hypothese de déformations
planes. Les résultats ainsi obtenus ont été étendus au probléme réel, c'est-a-dire atrois dimensions, et
validés par des expériences.

3.2.1. Grandeurs du probléme couche mince

3.2.1.1. Cas a deux dimensions

En deux dimensions, [Johnson, 1994] calcule I’ expression du rayon de contact, de I’ enfoncement et de
la pression au centre du contact dans le cas d’ un matériau incompressible sollicité en couche mince par
un cylindre indéformable. Ces grandeurs ont respectivement pour expression :

5F,Re* [1° a’ 15 F,
= N 5:— =
a E 2G g 6R P =16 a
ou:

- Rest derayon de contact de |’ indenteur cylindrique ;
- eest|'épaisseur delacouche mince;

Pour une épaisseur d éprouvette semi-infinie—i.e. e —» + 0 —lerayon de contact, I’enfoncement et la
pression au centre de |’ éprouvette ont pour expression [Mc Ewen, 1949] :
? : 2F
o FERE 5= 0 =2Fu
03rG O R ma,

On peut donc proposer une expression implicite du rayon de contact de laforme :

N

Ua O 1 . .
B—E = > 3 Equation 11
O o P, B va P

oulesa;, i=0,1,2o0u 3, sont des scalaires gustables permettant de retrouver asymptotiguement les

valeurs analytiques du rayon de contact :

- quandE - 0a-a,doua=1;
e

a DaD

En indentation, a I'interface entre I’ éprouvette et I’indenteur, la relation entre la contrainte et la
déformation est delaforme:

o=E'¢g,s0it 0 =4G¢ Equation 12

L’ expression delacontrainte et : o=p

P . .
— Equation 13
a

ou 3 est une constante.
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Leséquations 11, 12 et 13 permettent de trouver une expression de la déformation en indentation :

O f .
£ =0 hals 01?@' GZEQ %Q Equation 14
RO e 15m

Par analogie, la déformation en rayage est définie comme suit :

3

O .
&, = B, f—DI.+0{ %§+a %Q QD Equation 15
157 O

Par définition, lavitesse de déformationest: &= % Equation 16

En premiére approximation, I’ éguation précédente peut se simplifier en :

AY:S

=— Equation 17

At
Le temps caractéristique du systéme est le temps de contact, c'est-a-dire le temps pendant lequel un
élément de I'éprouvette se trouve sous I'indenteur, donc :

Mt _22 Equation 18

Vy

Lavariation de la déformation associée a ce temps caractéristique est : As=(t+A4At)—&(t)

En indentation, en considérant que la déformation en dehors du contact, £(t), est négligeable devant
celle au centre du contact, g(t+At) : Ae=g(t+At)=¢,

v .
Ainsi, en indentation : g, =2—g£| Equation 19
a

En rayage, la matiére placée a I’avant du contact est d’abord comprimée puis étirée en arriere du
contact. En faisant I" hypothese que la déformation a I'avant et a I’arriere du contact sont du méme
ordre de grandeur, la vitesse de déformation en rayage a pour expression :

\ .
€n :XQSR Equation 20
La couche mince a donc pour effet d augmenter les déformations et les vitesses de déformation en
changeant I’ épaisseur de |’ éprouvette et le diamétre de I’ indenteur et non la charge normale, la vitesse
de glissement ou la température. Ce phénoméne offre donc un degré de liberté supplémentaire pour
modifier les conditions de sollicitation du systéme.
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3.2.1.2. Cas atrois dimensions

Pour le probleme en trois dimensions, la déformation et |a vitesse de déformation en indentation et en
rayage ont des expressions analogues :

3

=X %EHQEQ*‘ @%g + @QE Equation 21

Y ,
& =—L¢ Equation 22

ad i 0 3 )
€ = Xef EEHCUI%@“L @%@ + @QB Equation 23

. \ .
E.=—2¢&, Equation 24
a
De méme, le rayon de contact est delaforme:
3

Oa U . )

O—0 Equation 25

Ca, O

O vvoff ol o2

En trois dimensions, sur |’ axe de symétrie du probléme, les champs mécaniques sont en déformation
plane, ainsi, les coefficients ¢, @ et @ doivent étre proches de ceux déterminés en deux dimensions.

3.2.2. Modeéle éléments finis

3.2.2.1. Géomeétrie, conditions aux limites et données numériques

Le probleme a été ramené a un cas a deux dimensions. Néanmoins, la géométrie est la plus proche
possible de la configuration rédle. L’épaisseur de |’ éprouvette est de 2 mm pour le probléme en
couche mince et de 25 mm pour le probleme semi-infini. L’ éprouvette est de longueur 50 mm. Le
rayon de I'indenteur est de 12.7 ou 127 mm (Figure 7).

. Figure 7 : Géométrie du
probléme couche mince
résolu par la méthode
des élémentsfinis

A
A4
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Le bas et les bords gauche et droit de I’ éprouvette sont encastrés.

Le maillage est composé de 4000 é éments (soient 4221 noauds) quadrangles a4 noauds.

3.2.2.2. Données mécaniques

Loi de comportement

Le matériau est supposeé incompressible, sollicité en déformation plane et en grandes déformations.
Pour modéliser ce dernier comportement, une loi de type Ogden a deux coefficients a été choisie. Pour
cette loi, I énergie volumique de déformation a pour expression [Chevalier, 1996] :

N
W= 2_’2\3'%(,\5‘ +/\;' +Ag' -3) Equation 26

ouA;, A, et Az sont les extensions principales (racines carrées des valeurs propres du_tenseur de
Cauchy-Green), les coefficients A; et | (non entiers) sont des caractéristiques du matérialr” et J est la
matrice jacobienne.

Laloi de comportement choisie a été réglée sur une expérience de traction uniaxiale quasi-statique a
20°C entre O et 200% de déformation. La plage de déformation des expériences de frottement est
incluse dans cet intervalle. Les coefficients ont pour valeur :

A, =767 M1 = 2.44x10° MPa
A, = 1.21x10 U, = 4.08x10* MPa

N
Ces parametres sont reliés au module de cisaillement a 0 % de déformation: G, =ZuiA , Ce qui

donne Gy = 5 MPa.

Cas de chargement

L’ objectif principa du calcul par la méthode des éléments finis est |a détermination des constantes des
lois donnant la déformation et le rayon de contact. Cependant, il a également permis de vérifier en
appliquant différents cas de chargement :
- jusqu'a quel niveau de déformation les équations de Hertz ou Mc Ewen peuvent étre
appliquees ;
- I"incidence du frottement sur la valeur des rayons de contact ;
- la cohérence du calcul dans des configurations correspondant a I’étude et dans des cas
extrémes (couche mince ou épaisse) avec les résultats de lalittérature.

Pour mesurer ces différents effets, des tests d’'indentation ou de frottement sur I’ éastomére ont été
réalisés. Les tests d’indentation sont effectués au centre de I’ éprouvette, en 0 sur la Figure 7, tandis
que les essais de frottement sont réalisés virtuellement de A a B, soit sur 25 mm. Les valeurs utilisées

! Les extensions principales sont liées aux invariants du tenseur de dilatation (ou tenseur de Cauchy-Green droit), C, par les
relations:

1(C)=12+ 12+ 152

(C)=12A2+ 1212+ | A5

I3(C)= 1422
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lors de dépouillements ont éé recueillies au centre de I’ éprouvette de sorte que les effets de bords sont
minimisés. La charge normale imposée varie entre 2 et 22 N/mm, ce qui correspond & des dimensions
de contact voisines de celles obtenues lors des expériences réelles.

Parmi e choix de lois de frottement qu’ offre le logiciel élémentsfinis, il a été décidé d' utiliser laloi la
plussimple, ¢’ est-a-direlaloi de Coulomb. Le facteur de frottement varie ainsi entre 0.3 et 1.7.

Le Tableau 4 donne les différents cas de chargement appliqués au modéle.

Tableau 4 : Définition des différents cas de chargement appliqués. EF1 et EF2 sont des tests de frottement et
EF3 et EF4 sont des tests d’ indentation. Pour lesindentations, il est nécessaire de disposer d'un facteur de
frottement non nul - bien que le frottement ne joue aucun roéle au cours d' une indentation - pour des problémes
d’instabilité numérique.

Nom du cas de Epaisseur de Rayon de Facteur de Charge normale Déplacement
chargement | I'éprouvette [mm] | I'indenteur [mm] | frottement [ N/mm] selon x
EF1 2 12.7 15 2/3/6/9/12/14/16/19/22 25
EF2 2 12.7 0.3/0.6/0.9/1. 16 25
2/1.5/1.7
EF3 2 127 15 50/100/150/200/250/3 0
00/350/400/450/500
EF4 25 12.7 15 5/10/15/20/25/30/35/4 0
0/45/50

3.2.3. Recalage des grandeurs

3.2.3.1. Cas a deux dimensions

Les résultats trouvés dans lalittérature ([Meijers, 1968], [Gupta et coll., 1974], [Johnson, 1994] et [Mc
Ewen, 1949]) et ceux obtenus par les calculs ééments finis permettent de déterminer les valeurs des
coefficients a1, a,, B et [Br approximant le mieux le rayon de contact et la déformation dans
différentes conditions :

a, = -1/50
ar = 4/;
B=1
,BRz 714E|

Le Graph. 8 compare, par exemple, pour le rayon de contact, les différents résultats. Le calcul par la
méthode des é éments finis donne des résultats cohérents avec les autres méthodes quand le module de
cisaillement, qui intervient lors de I’ adimensionnement des résultats par le rayon de contact dans une
configuration semi-infinie, est gjusté. Il a pour valeur 2.6 MPaau lieu des 5.0 MPa donnés par laloi de
Ogden & 0 % de déformation. Sa valeur constitue une moyenne du module tangent au voisinage du
contact.

L es déformations en indentation et en rayure données par la formule empirique ont les mémes ordres
de grandeurs que leurs déformations associées, £33 €t €11, obtenues par la méthode des éléments finis
(Graph. 9).

2 ]a valeur maximale de &3 est 0.16a/R. pour un cylindre indentant un massif semi-infini [E. Mc Ewen, 1949] .

Ta
3lavaleur maximale de &;; est ZE pour un cylindre frottant sur un massif semi-infini [E. Mc Ewen, 1949].
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Graph. 8 : Représentation du rayon de contact en couche mince adimensionné par le rayon de contact en semi-
infini en fonction du ratio rayon de contact sur épaisseur de I’ éprouvette. Le graphique comporte également des
résultats issus de la littérature, des calculs éléments finis et du modéle construit.
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Graph. 9: Comparaison entre |es déformations calculées par la formule empirique et les déformations associées

obtenues par la méthode des élémentsfinis.
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Chapitre 2 : Matériaux et principaux moyens mis en cauvre

Par alleurs, il n'y a pas de différence importante entre les résultats calculés en grande déformation et
en petite déformation. En effet, les données issues du calcul éléments finis sont tres proches de ceux
calculés pour des petites déformations. Par conséquent, les équations de Hertz et Mc Ewen peuvent
étre appliquées, sans grande erreur, jusqu’ a 100 % de déformation.

L’ensemble de calculs éléments finis, appelé EF2 (Tableau 4), mesure I'influence du facteur de
frottement pour une charge normale donnée. Il confirme que le facteur de frottement n’influe pas sur
la taille du rayon de contact et que les problémes liés a la force normale, d' une part, et a la force
tangentielle, d autre part, peuvent se traiter de maniére indépendante.

3.2.3.2. Cas atrois dimensions

Il existe peu de résultats d'indentation en couche mince sur un matériau incompressible dans la
littérature [Drutowski, 1968] [Roberts, 1988]. Par conséquent, des expériences ont di étre effectuées
avec une machine d’indentation dans différentes configurations de couche mince. Cette machine ne
donne pas acces directement au rayon de contact, mais seulement a |’ enfoncement. Or, larelation liant
ces deux grandeurs dépend du ratio a/e de la couche testée (partie 3.2.1). Pour les couches testées, la
relation utilisée lors du dépouillement des expériences est celle donnée par Hertz.

Les coefficients @, @ et ¢ doivent étre proches de ceux déterminés dans le cas a deux dimensions.
La formule empirique donne une bonne approximation des différents résultats (Graph. 10) pour :

[Tabor, 1948] montre que pour le contact entre une sphere et un solide semi-infini, la déformation a
. a
pour expression : &, :ﬁ' X1 vaut donc Ya,

O

Br_Xe | est déduiit que ya= 72"

| X |

En faisant I" hypothése que :

4 Cette valeur est cohérente avec celle donnée par [G. M. Hamilton, 1983] concernant |’ expression de la traction a I'arriére
du contact pour une sphere frottant sur un solide semi-infini :

Pour un matériau incompressible : 0,= 3Fy %f
2’ 16
En surface, la relation entre la contrainte et 1a déformation est dela forme: oy = E &3
Ainsi, £, :EE , avecE =1.16
16 R 16

La formule empirique donne dans le cas semi-infini : g, :g% , avec 2 = 1.57
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Graph. 10 : Rayon de contact en fonction du rapport rayon de contact sur I'épaisseur de la couche mince.

3.2.4. Retour au milieu semi infini

Les paragraphes précédents ont notamment permis de quantifier |’ effet de la couche mince pour les
conditions de sollicitation appliquées sur le matériau. Les déformations sont en particulier amplifiées
par la faible épaisseur de I' échantillon. Par conséquent, il est possible de sinterroger sur la force
normale et tangentielle équivalente en couche épaisse qu'il faudrait avoir pour obtenir la méme
déformation en indentation et en cisaillement qu'en couche mince. La détermination de ces grandeurs
permettrait de s affranchir de la configuration en couche mince pour se ramener au cas plus simple
d'un milieu semi-infini sur lequel sont appliquées des forces équivalentes. Cette configuration
permettrait en particulier d appliquer directement les résultats de la littérature construits pour un

milieu semi-infini.

L’ objectif est donc, dans un premier temps, de déerminer la charge normale, Fy, telle que la
déformation en indentation induite par cette force, sur une sphére de rayon R, est égale a celle causée
par Fy dansle cas en couche mince, sur une sphére derayon R :

er(Fu.R )=¢7 (Fy R)
ou:
- & (F;l ,R*) est la déformation en indentation provoquée par Fy’, sur un contact de rayon a.,, pour un
milieu semi-infini :
e’ =X a_°°
| | R*

- gM (FN ,R) est la déformation en indentation provoquée par Fy, sur un contact de rayon acy, pour un
milieu en couche mince:
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Chapitre 2 : Matériaux et principaux moyens mis en cauvre
a,
eM = CM + cM CcM + CM H
I X R El q’l%%ﬂﬁ%é %%éﬁ
a., est donné par Hertz : a, = FuR H°
' 16G

Aprés calcul, on trouve :

Maintenant, connaissant Fy , il faut déterminer la force tangentielle, Fr, telle que la déformation en
rayure dans un milieu semi-infini soit égale a celle en couche mince pour une force tangentielle, Fr :

e (F )=e2 (F.)

ou:
- & (FT* ) est la déformation en rayure provoquée par F+', sur un contact de rayon a.., pour un milieu
semi-infini :

a . _F;

£2 = f*_°°,f :_1;
r —Xr R =

- g (FT) est la déformation en rayure provoquée par F+, sur un contact de rayon acy, pour un milieu

en couche mince:
a F
ECM - f CM + CM CM + CM H’ f :_T
R XR R EL qol%%qoz%% qoa%éﬁ FN

Aprés calcul, on trouve :

3.2.5. Bilan

Des grandeurs caractéristiques du probleme considéré, cohérentes entre elles, sont définies et validées
par des expériences et des modédlisations. Elles permettront une analyse fine des résultats
expérimentaux.

De plus, le passage du probleme couche mince a celui d'un milieu semi-infini, par des formules
simples, donnera la possibilité d appliquer les résultats de théories qui nécessitent d’avoir un milieu
semi-infini.
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4. Rugosimetre optique
4.1. Dispositif expérimental

La faible capacité de réflexion des matériaux et leur forte rugosité limitent les observations au
microscope optique, ¢’ est pourquoi un profilometre optique a été essentiellement utilisé pour observer
les surfaces. De plus, cet instrument réalise une mesure en trois dimensions qui permet une
caractérisation quantitative de la surface.

Le rugosimétre utilisé fonctionne selon le principe de focalisation dynamique [Cornet et call., 1998].
Ce dispositif, présenté Figure 8, dérive du principe mis en cauvre pour le pilotage de la téte d'un
lecteur de disques compacts. || comprend deux lentilles : la lentille frontale est mobile pour permettre
la focalisation de la lumiere d'un laser a semi-conducteur sur la surface a analyser (spot d'un
micrométre). Le déplacement de cette lentille est obtenu a |’ aide d’ un moteur constitué par une bobine
et un aimant. Le faisceau laser réfléchi par la surface est renvoyé sur une photodiode a deux quadrants
par I'intermédiaire d'un séparateur de faisceau. Selon les diodes éclairées, une boucle de régulation
refocalise le faisceau en agissant sur le moteur. La position de la lentille est mesurée par un autre
dispositif optoélectronique et correspond a I «atitude » de la surface. Les caractéristiques des
composants optiques permettent d’obtenir une résolution de quelques 100 nm sur une plage de
variation verticale de 100 um sur les élastoméres. Un balayage en x et en y est réalisé en déplacant
devant I’ objectif la table motorisée a mouvements croisés sur laquelle est fixé I'échantillon. Un fichier
de points est obtenu puis traité par des logiciels appropriés.

Caméra CCD

Eclairage B ;
O—/_
Séparateur
de faisceau
Diode laser |
Figure 8 : Schéma de
principe du rugosimetre
Photodiodes ([ a focalisation dynamique
[/ - [Cornet et coll., 1998] .
Signal o }% \‘ "
d'erreur B £ N

Aimant

- 3 Hauteur de
-»>
L la surface

Barriére
opto-électrique

|
D
Lentille
mobile

4.2. Conditions expérimentales

Des mesures topographiques ne peuvent étre comparées que s elles ont été effectuées dans les mémes
conditions. En effet, [Dong et coll., 1992] montrent qu’une méme surface, mesurée de manieres
différentes, peut donner des résultats tres dissemblables. En mesurant les surfaces dans les conditions
les plus proches possibles, cet aéas est minimisé. Ainsi pour I’ étude, deux types de mesures standards
—TypeA, Type B —sont définies (Tableau 5).
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Chapitre 2 : Matériaux et principaux moyens mis en cauvre

Lamesure Type A est mésoscopique, €lle permet d’avoir une vue d ensemble de la surface. La vitesse
d’avancement du spot est de 0.4 mm/s, les dimensions de la surface topographiée sont de 2.048 x
2.048 mm et le nombre de points acquis par unité de longueur dans chague direction est de 250.

Enfin, pour mesurer des ondulations de grande fréquence avec peu de résolution spatiale, une bande de

mesures et effectuée. La vitesse d’ avancement du spot est de 0.4 mnv/s, les dimensions de la surface
topographiée sont de 10 x 2 mm et |e pas de mesure dans chague direction est de 20 um.

Tableau 5 : Mesures standards définies sur le profilométre optique (UBM).

dimensionsde | nombre de points par Vitesse de Duréedela
Caractéristiquesdela mesure | lamesure (mm) | unité de longueur déplacement du | mesure (min)
(p/mm) capteur (mnvs)
Mesure type A (mésoscopique) | 2.048 x 2.048 250 x 250 0.4 60
Mesure type B (bande) 10x2 20x 20 0.4 40
Lorsgue les surfaces sont trop rugueuses, il est nécessaire de réaliser des répliques des surfaces en

silicone. L’ erreur imputable alaréplique est inférieure al’ erreur de mesure (<100 nm).

T SRR A NS Poommoasomeme [ml.
a. Mesure de type A sur lerugosi metrl(;J optique. b. Mesure de type A sur le rugosimétre olpltlique. Rides
Cratéresd'usure d'usure
=
ch
=]
&

0l %

i
=

L —
=

-

C. Mesure de type B sur le rugosimetre optique. Vue globale d'une trace d'usure. La mesure a. est été effectuée
sur la méme zone.

Figure 9 : Illustration des différents types de mesure : type A et B. Sur les mesures de type A, des cratéres sont
en a. et desrides en b.. La mesure de type B, en c., montre une trace d'usure. Les unités sont les métres.
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Les mesures sont toujours effectuées au centre de I’ éprouvette et au centre de la trace d'usure réalisee
par le tribométre en température.

Des exemples des différents types de mesures sont présentés (Figure 9).

4.3. Grandeurs accessibles

Une représentation tridimensionnelle de la surface étudiée est obtenue gréce au rugosimétre optique.
Cependant, le contenu en informations est trop riche pour étre capable de comparer quantitativement
des surfaces, aingd, il est nécessaire d’introduire des descripteurs qui synthétisent le contenu de I'image
[Stout et call., 1993] (NFE-05-015, NF-05-051, NF-1SO-12085, DIN-4776).

En analyse de surfaces, on distingue trois types de paramétres descripteurs :

- lesparametres statistiques : ils caractérisent I’ asymétrie et laforme de la surface ;

- lesparamétres d ondulations : ils donnent les valeurs moyennes ou extrémes de la surface ;

- les paramétres de morphologie: ils effectuent une caractérisation quantitative et dimensionnelle
d’ éléments de la surface comme, par exemple, le nombre de trous, leur diamétre moyen, etc...

Les formules mathématiques calculant les paramétres statistiques et d'amplitudes font intervenir
I’ équation de la surface redressée : n (x,y), définie comme suit [Stout et coll., 1993] :

n (xy) = z(x,y)-(a+bx+cy)

ou z(xy) est I'dtitude des points de la surface topographiée en fonction des coordonnées x et y,
(at+bx+cy) est I’ éguation du plan moyen de la surface, obtenue par |a méthode des moindres carrés.

n (x,y) mesure donc la distance suivant |’axe z entre un point de la surface topographiée et le plan
moyen.

1 représente des termes de la matrice de dimension 2 contenant I’ ensemble des points de la surface
redressée discrétisée, avec :

X(i) = i.Ax et y(j) = |.4y.
ou Ax et Ay sont respectivement |es pas de mesure suivant les directions x et .

En 3D, les parameétres statistiques et d’ ondulation sont calculés de la méme maniére que ceux définis
en 2D.

L es paramétres statistiques les plus couramment utilisés sont :
- SPa (Ra en 2D): c'est la moyenne arithmétique de toutes les valeurs de la rugosité apres

redressement de la surface :
1 N M
sPaz—-3 S i
- SPt (Rt en 2D) : c'est la distance verticale maximum entre le pic le plus haut et la vallée la plus
basse;

- SPg (Rg en 2D): c'est I'écart type de la distribution des hauteurs apres redressement de la
surface:

1 2
SPq:EmZ,-N-lﬂﬁuzg
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Chapitre 2 : Matériaux et principaux moyens mis en cauvre

- SPsk(Sken2D): c'est unindicateur del’asymétrie de la surface :

1 Mg
NM SPq® ijl Ul

SPsk=
- SPek (Sken 2D) : il définit lafinesse delasurface:

NM SPq ORI

Il existe des relations entre les variations de différents parametres de rugosité , ce qui permet, en
pratique, de choisir un nombre limité de ces paramétres, les plus appropriés, pour décrire une surface.

Les paramétres d’ ondulation les plus communs sont :
- SPtm(Rzen 2D) : ¢’'est la valeur moyenne du pic — vallée sur toute la surface :

SPtm——zJ 1z| _ Rmaxii

avec Ry ij lavaleur du pic — vallée sur la surface redressée discreétisée [ Stout et coll., 1993].

- SPmx et Spmy (Sk en 2D) : c’'est I’ écart moyen des espacements séparant I’ intersection du profil
avec laligne moyenne de la surface, suivant |’ axe x ou y [Stout et coll., 1993].

L es parametres de morphologie utilisés dans ce travail sont :

- le taux de porosité: c'est le ratio entre I'aire de la surface totale topographiée et I'aire de
I” ensemble des porosités ;

- le nombre de trous détectés par unité de surface ;

- lediamétre moyen et I’ écart type du diamétre des trous détectés ;

- laprofondeur moyenne des trous détectés.

L’ ensemble de ces paramétres a été analysé al'aide des logiciels Toposurf et Matlab.

5. Nano-indenteur

Les mesures de nano-caractérisation instrumentée ont débuté dans les années 80 [Pethica et coll.,
1983] [Loubet et coll., 1984]. Elles permettent de caractériser mécaniquement les surfaces des
matériaux avec des profondeurs de pénération de quelques dixiémes a quelques dizaines de
micrometres. Le principe consiste en I'application d une charge, par I'intermédiaire d’ un indenteur,
sur une surface. L’'appareil mesure I'enfoncement ains que des grandeurs (raideur, phase...)
correspondant alaréponse du matériau vis-a-vis de la sollicitation.

5.1. Dispositif expérimental

La Figure 10 donne une représentation schématique du fonctionnement du nano-indenteur utilisé. La
Figure 11 montre le montage expérimental. L’application de la charge est réalisée gréce a un
bobinage, sur une colonne portant I'indenteur, inséré dans un aimant. La force éectromagnétique
induite par la circulation d’un courant al’intérieur de la bobine provoque une force, Fy, sur la surface
de contact. Les ressorts de maintien de la colonne assurent son déplacement dans |'axe vertical. Leur
raideur est de 100 N/m. La mesure du déplacement de la colonne est réalisée par un capteur capacitif.
L’ ensemble est monté sur un bati d’ une trés grande rigidité dont la raideur est de 7.10° N/m.
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Les échantillons a étudier (Figure 11b.) sont maintenus sur un porte échantillons fixé sur une table a
mouvements croisés d’ une résol ution micrométrique.

Figure 10 : Schéma de principe d’ un nano-indenteur.
A : échantillon ; B : colonne de chargement de
I"indenteur (masse m) ; C: solénoide d'application de
lacharge; D : ressort supportant la colonne
d’indentation (raideur Ky) ; E : jauge capacitive de
mesure du déplacement (amortisseur C,) ; F : bati de
la machine (raideur Kj)

—§
échantillon 4 —porte échantillon

a5

b. Porte échantillon c. Enceinte thermique

Figure 11 :Vues du systéme de nano-indentation
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Chapitre 2 : Matériaux et principaux moyens mis en cauvre

h=0.135a
o= 11512

a. Géométrie d’' un indenteur de type Berkovich  b. Vue en microscopie optique a lumiére blanche
et incidence normale d’ un indenteur de type
Berkovich

Figure 12 : Indenteur Berkovich

Le nano-indenteur est posé sur une table anti-vibration. Le montage et installé a I'intérieur d' une
enceinte (Figure 11c.) régulée en température de -65 a 100°C gréce a de |'azote liquide et des
résistances éectriques chauffantes. Le systéme électronique du nano-indenteur ne permet pas, pour
I'instant, d'explorer des températures en dehors de I'intervalle [-35, 60°C]. Dans I'enceinte, il est
possible de faire circuler soit de |’ azote gazeux, soit del’air sec.

Les indenteurs en diamant utilisés pour notre étude ont une géométrie tétraédrique de type Berkovich
ou coin de cube (TCC). L'indenteur Berkovich posséde un angle entre les arétes de 115.12° (Figure
12) et I'indenteur TCC un angle entre aréte de 90.00°. Leur géométrie est assimilée a un cone de demi-
angle au sommet respectivement 70.32° et 42.28° [Johnson, 1994]. Ce résultat est obtenu en
déterminant le demi-angle au sommet du cone déplacant le méme volume de matiére et ayant la méme
surface en contact avec I’ échantillon testé que I’indenteur réel utilisé. Cette transformation permet
d’appliquer les formules simples de la théorie du contact. D’ autres types d’'indenteurs a géométrie
pyramidale ou sphérique peuvent également étre utilisés, ils permettent d’'avoir acces a d autres
niveaux de déformation et vitesses de déformation.

5.2. Grandeurs accessibles
5.2.1. Nano-indentation

LaFigure 13 montre un exemple de courbe de nano-indentation réalisée sur un élastomere chargé
réticulé. Cet donne accés aux propriétés mécaniques, a la dureté, al’ adhérence et a des grandeurs
critiques liées alafissuration.

Afin d' éablir les résultats avec la plus grande rigueur possible, les procédures de caractérisation sont

réalisées a vitesse de déformation constante — chargement exponentiel avec % 0.1 ou 0.01-. La

géométrie de I’indenteur impose une déformation constante — principe de similitude — Le mode de
dépouillement permet, tout en appliquant les résultats de la mécanique du contact, de caractériser des
matériaux qui ne sont pas uniquement élastiques — visco-élastique, élasto-plastique...— [Odoni, 1998]
[Bertrand-Lambotte, 2001].

Les mesures sont entachées d'incertitudes — dérive thermique, raideur du béti ou défaut de pointe —

gu'il est possible de corriger gréce a des mesures complémentaires et des procédures appropriées
[Odoni, 1998] [Bertrand-Lambotte, 2001].
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Lors d'un essai, une suroscillation a une fréquence de 32 Hz et d’amplitude 8 ou 16 nm est gjoutée au
chargement, ce qui permet d’'avoir acces aux propriétés dynamiques du matériau et d'appliquer au
cours du chargement autant de chargements et de déchargements a différentes profondeurs pour la
fréguence considérée.

Dans le cas des matériaux de I’ éude, le module de restitution, G', la tangente de |’angle de perte,
tan o, et la dureté, H, sont calculés dans la phase de chargement. Le module de restitution est donné

par une relation liant laraideur du contact, S, mesurée par la machine, et le rayon de contact ains que
le module:

G 0OS/ &,
Une formule analogue détermine le module de conservation, G’ :
G'[Cw/ a,
On peut ainsi en déduire lavaleur de latangente del’ angle de perte :
tand= G’/ G = Cw/S
Ladureté, H, représente la pression moyenne de contact.
Lors de la phase de déchargement, la force mesurée devient négative. Une force d adhérence, F,

existe donc entre I’ élastomere et I’indenteur. A partir de cette mesure, I’ énergie d’ adhérence, w, est
estimée:

wz\/nFC E tana(g—a) , [Maugis, 1999]

Les niveaux de déformation atteint par I’ indentation sont faibles dans le cas dlastique — de I’ ordre de
a0,1 % [Bucaille, 2001] —.

Pour I' étude, les essais d'indentation sont réalisés avec un chargement exponentiellement croissant
avec le temps (de 0 a 1,5 mN) ( F%,zo,ls'l). Les profondeurs de pénétration maximale sont de I’ ordre

de 10 um. La vitesse de déchargement de 30 nim/s et |a raideur de la machine permettent d’ obtenir la
courbe adhésive de maniére compléte.
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181 E:O 1 .
15k charge maximale imposée ./\} |
Ll A | Figure 13 : Courbe
' / d’indentation sur un
12} / i élastomere chargé
= / réticulé (Matériau 7,
E 1} chargement / _ 1000 tours, 32,3 N, 2
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5.2.2. Nano-rayage

Comme pour les essais de nano-indentation, ceux de nano-rayage permettent, dans le cas des
élastomeres de I’ é&ude, d’ obtenir les propriétés visco-€élastiques — module de restitution et tangente de
I"angle de perte — dans différentes conditions de rayage. Une dureté a la rayure peut également étre
définie.

Lamesure de laforce tangentielle donne acces au facteur de frottement réel ou apparent. La Figure 15
montre e facteur de frottement réel obtenu dans le cas d' un indenteur Berkovich rayant la surface d’un
élastomere (matériau 7). La Figure 16 indique les propriétés mécaniques obtenues gréce a un de
rayage.



Pendant |a phase de décollement de la surface en fin d'essal, |’ adhérence peut étre mesurée.

Lors du rayage, le frottement induit des tensions et cisaillements pouvant étre responsables de la
création de fissures. L’instrumentation de I'expérience fournit la force seuil conduisant a cet
endommagement. Cependant, la grande aptitude a la déformation des matériaux de |’ é&ude s oppose a
I" apparition de fracturation dans les conditions ordinaires.

ureal

scratch position {pm )

Figure 15 : Coefficient de
frottement réel, e
pour deux essais de
rayage a enfoncement
croissant (matériau 7, 100
tours, 32,3 N, 2 mm).
L’indenteur utilisé est de
type Berkovich. La
température d’ essai est de
I’ordre de 25°C. L'essai
est réalisé a deux endroits
différents.

Figure 16 : Module de
restitution et tangente de

I"angle de perte pour

deux essais de rayage a

force croissante
(matériau 7, 100

passages, 32,3 N, 2 mm).
L’indenteur utilisé est de

type Berkovich. La

température d’ essai est

del’ordre de 25°C.

L'essai est réalisé a deux

endroits différents
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6. Conclusion

Les propriétés physico-chimiques et mécaniques des éastoméres chargés réticulés ont éé présentées
de maniere exhaustive. Ce sont des matériaux qui résultent du mélange de différents constituants dont
les interactions sont encore largement méconnues : plusieurs structures et échelles caractéristiques se
superposent. Elles influent sur les propriétés mécaniques mesurées macroscopiquement et auss
certainement sur le frottement et l'usure. En effet, il faut rappeler que le noir de carbone a
historiquement été gjouté pour diminuer |'usure.

Le tribométre développé devrait permettre de générer, dans certaines conditions, les cratéres d'usure.
Les surfaces ainsi obtenues seront analysées par des moyens capables d'investiguer des échelles en
rapport avec le phénomeéne éudié et, par conséquent, d'apporter des indications sur le mécanisme
responsable de laformation des crateres d’ usure.
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Chapitre 3 : Analyse de latopographie de surface et de son
évolution

1. Introduction

Dans le cadre des travaux menés, I'étude de la topographie des surfaces usées et de son évolution ne
revét dintérét que s les faciés d'usure douce peuvent étre recréés dans des conditions maitrisées.
Ceux-ci ont été obtenus dans des configurations particuliéres sur le tribométre en température introduit
dans le deuxieme chapitre. Des lors, il devient pertinent danalyser et d'essayer de comprendre plus
précisément dans quelles conditions les crateres sont générés. Plusieurs échelles d'investigation se
présentent alors. La premiére est lataille du contact et sintéresse ala morphologie globale de la trace
laissée par le frottement. La seconde échelle concerne I'observation d'une zone sur laquelle les faciés
d'usure apparai ssent clairement et rendent possible un traitement statistique. Enfin, la troisieme échelle
dinvestigation sattache a caractériser individuellement les cratéres ou les autres objets observés sur
une zone de travail plus grande.

Lamajeure partie des résultats présentés a été obtenue sur le matériau 7.
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2. Echelle macroscopique
2.1. Objectif

Lorsgu’ un élastomere subit un de frottement et d' usure, il apparait une dépression qui correspond
a la trace d'usure. Une partie est due a I’enlevement de matiere par I'indenteur et une autre est
imputable a I’ effet Mullins. L’ objectif de cette partie est de déterminer la part de I’ effet Mullins dans
lavariation de volume.

2.2. Conditions expérimentales

L es éprouvettes étudiées ont été usées a température ambiante par une bille de diametre 25.4 mm, sous
une charge de 44.4 N. 1000 passages. L es éprouvettes font 2 mm d’ épai sseur.

La quantification de I’ effet Mullins est réalisée en comparant les relevés topographiques type B avant
et aprés étuvage des éprouvettes sollicitées. En effet, I'étuvage relaxe le matériau et fait donc
disparditre I'effet Mullins. 1l a éé réaise a 70°C pendant 7 jours. L’ équivalent temps-température
indique qu'il faudrait attendre 10™ fois plus de temps, soit 182 jours, & 20°C pour obtenir le méme
résultat. A issue de cette période, une tres grande partie de I’ effet Mullins doit donc avoir disparu.

Latempérature de transition vitreuse du matériau 7 est - 40°C. Ses coefficients de I'équival ence temps-

température sont : C:=101
C2 =47.3

2.3. Résultats

L’ écart entre la profondeur maximale de la trace de I’ éprouvette accommodée et celle relaxée par
étuvage est de |’ ordre de 10% (12.5% + 7.6%) (Tableau 1).

Tableau 1 : Ecart entre la profondeur maximale mesurée sur I’ éprouvette accommodée et |’ éprouvette relaxée
par étuvage (relevé topographie Type B).

Eprouvette Ecart en profondeur maximale [ %]
1 12.8
2 7.8
3 3.2
4 23.2
5 15.3
Valeur moyenne 125
Ecart type 7.6
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3. Echelle mésoscopique
3.1. Objectifs

L'étude de la sensibilité des faciés d'usure aux différentes conditions de sollicitation appliquées
permettra de mieux cerner le ou les domaines de création des faciés. Aing, I'effet du nombre de
passages, de la charge normale, de la température d'essai et de la vitesse de glissement sera évaué
gréce au tribomeétre en température présenté dans le chapitre 2.

Par ailleurs, comme |'a montré ce méme chapitre, il est important de disposer de paramétres objectifs
décrivant la surface afin d' étre capable de comparer les surfaces et leur sensibilité a la variation de
grandeurs physiques.

Par conséquent, le double objectif de cette partie est de cerner les conditions de sollicitation
nécessaires a la formation des crateres d'usure et de déterminer des parametres morphologiques
adaptés a la description des surfaces usées.

3.2. Conditions expérimentales

Les surfaces usées étudiées ont éé obtenues avec le tribométre en température. Pour chague
configuration d’ expérimentation, trois essais sont réalisés afin de s assurer de leur reproductibilité. Le
matériau testé est le numéro 7. L’indenteur est une bille en acier de diamétre 25.4 mm. Les éprouvettes
ont une épaisseur de 2 mm. La vitesse de glissement est de 10 mm/s.

Pour évaluer I'influence de la charge normale, cing chargements ont été appliqués: 4.7/ 9.4/ 26.4 /
44.4 | 57.7 N. 4.7 N est la charge minimale applicable sur le tribométre en température, |’ essai sous
9.4 N confirme les résultats obtenus pour la charge inférieure. Six passages ont été testés pour 4.7,
26.4 et 57.7 N : 30/ 100/ 300/ 1000 / 3000 / 10000 passages et seulement deux passages pour 9.4 et
444 N: 300 et 3000 passages. La température des essais est comprise entre 22 et 25°C et
I'nygrométrie entre 25 et 40%. Le temps de relaxation est de 20 s.

Les effets de la température et de la vitesse de glissement ont éé étudiés pour une charge donnée,

,,,,,

15, 25, 35 et 45°C. Les essais a 100 mm/s ont été, quant a eux, effectués a 25 et 35°C et enfin ceux a3
et 4 mm/s a45°C. Dans ces conditions, I'nygrométrie varie entre 10 et 30%.

Les surfaces ont été mesurées grace au rugosimétre optique présenté dans le chapitre 2, avec des
relevésdetype A.
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3.3. Résultats

3.3.1. Facies et conditions de sollicitation
3.3.1.1. Effet charge normale et nombre de passages

L’ ensemble des expériences permet de tracer, pour une méme température d’ essai, une carte de facies
d'usure faisant intervenir le nombre de passages et |a pression apparente de contact — c'est-a-dire la
charge normale divisée par I'aire apparente de contact obtenue en mesurant lalargeur de la trace usée —

Quelle que soit la charge normale appliquée, trois facies transitoires apparaissent pour les premiers
passages —inférieurs a 300 — : les faciés transitoires de type 1 et 2, et les rouleaux (Figure 1). Ces
faciés ont leur plus grande dimension orientée perpendiculairement ala direction de glissement. Ils ont
une taille assez importante puisque supérieure a 100 um dans la plupart des cas, jusgu'a 500 pm voire
plus. Le temps de latence est d'autant moins long que la charge normale est grande. Le faciés
transitoire de type 1 posséde une forme d'écaille. Il laisse place par |a suite & des rouleaux qui ne sont,
eux non plus, pas pérennes dans le temps. IIs apparaissent pour les charges les moins grandes. Les
faciés transitoires de type 2 sont créés sous 2 MPa. |Is ont une forme boursouflée.

Cette période de latence correspond aussi au temps nécessaire a I'accommodation de la surface et a
I'enlevement de la couche résiduelle de poly-tétra-fluoro-éthyléne (téflon) provenant du processus de
mise en forme du matériau. On supposera que ces facies ninfluencent pas la formation de ceux
constants dans le temps et qu'ils ne constituent donc que des épiphénoménes qui ne seront pas étudiés
ici.

Les facies permanents, les rides ou les crateres, succédent alors aux trois facies transitoires (Figure 1).
L es crateres apparaissent nettement pour des pressions de contact supérieures a 1.8 MPa. En dessous
de 1 MPa, des rides sont obtenues. Entre ces deux valeurs, les deux faciés se superposent. Aingi, les
rides et les cratéres sont capables de coexister dans une méme zone de sollicitation.

Par ailleurs, un faciés peut laisser place a un autre. Pour une pression apparente de contact de 1 a
1.5 MPaet environ 300 passages, |e cratére disparait au profit de laride. Par conséquent, le cratére est
créé plus rapidement que laride, cette derniére ayant besoin de plus de sollicitation pour prendre le pas
sur le cratére. Pour une pression apparente de contact inférieure & 1 MPa, les cratéres remplacent les
rides apres 10000 passages. Cette derniére observation met en évidence l'influence de la pression
réelle de contact. En effet, la ride augmente en taille avec le nombre de passages et accroit, ainsi, la
pression réelle de contact. Lorsque celle-ci devient suffisante, les cratéres apparaissent. L'étude de la
morphol ogie des surfaces devrait permettre de mieux cerner les conditions de pression régnant dans le
contact.

Gréce aux expressions déterminées dans le deuxiéme chapitre, la déformation en indentation peut

également étre calculée pour évaluer la sensibilité du facies a la charge imposée. 1 MPa correspond
alors & 10% de déformation.
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i F . Ry
i s W
! il L I !

a. Faciéstransitoiredetype 1 (FT1) b. Faciéstransitoire de type 2 (FT2)

N = - ol

¢. Rouleaux (Ro)

Figure 1 : Images des trois faciés transitoires apparaissant au cours des premiers passages : faciéstransitoire 1
(FT1), faciéstransitoire 2 (FT2) et rouleaux (Ro). Le faciés transitoire 1 a une morphologie en forme d'écaille.
Lefaciéstransitoire 2 a un aspect boursouflé. Les rouleaux sont analogues a ceux présentés dans le premier

chapitre.
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Figure 2 : Carte des facies d'usure. Cette figure représente, en fonction de la pression apparente de contact et
du nombre de passages, |e faciés d'usure visualisé sur la surface. Pour les faibles pressions de contact,
inférieures a 1.3 MPa, les rides sont obtenues. Pour des pressions supérieures, les cratéres sont créés. Les facies
transitoires apparaissent pour les faibles nombre de passages. Par ailleurs, il est intéressant de constater que
des cratéres sont créés méme pour de faibles pressions apparentes de contact : ils sont probablement la
conséquence de |'augmentation de la pression réelle de contact due a I'accroissement de la rugosité par les
rides. Légende: R: rides, C: cratéres, FT1 : faciéstransitoire detype 1, FT2 : faciéstransitoire de type 2 et

Ro : rouleaux.
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3.3.1.2. Effet vitesse de glissement et température

Les faciés d'usure obtenus dépendent de la vitesse de glissement et de la température. Le Graph. 1
indique le type de faciés visualisé sur la surface usée en fonction de la température et de la vitesse de
glissement de I'essai. || semblerait que les rides soient reliées a de basses températures tandis que les
cratéres a des températures plus élevées. Cependant, les expériences réalisées a 25 et 35°C et
100 mm/s conduisent & la formation de rides de tailles voisines de celles obtenues & 15°C et 10 mn/s.
Lesfacies sont donc sensibles ala vitesse de glissement et alatempérature.

50

45 o0 °
40 -
35 °
G 30 | Graph. 1: Localisation des faciés d'usure en
,°: x| . fonction de la température et de la vitesse de
20 | glissement. L'hygrométrie est entre 10 et 30%. Les
15 | faciés ont été identifiés aprés 1000 passages.
10 1 | @ Cratéres
5 4 Rides
1,0 10,0 100,0

Vitesse [mm/s]

Compte tenu de la nature viscodlastique du matériau, ce résultat n'est pas éonnant et conduit
naturellement & utiliser 1'équivalence temps-température pour repositionner les différents essais dans
une configuration de référence ne faisant intervenir que la température ou la vitesse de glissement,
respectivement a une vitesse de glissement ou une température donnée. De plus, grace aux
équivalences couche mince / couche épaisse déterminées dans le chapitre 2, il est possible de
saffranchir de la couche mince par des formules simples. Le Graph. 2 montre que |'éguivalence temps
température permet de parfaitement dissocier les zones de création des cratéres et des rides a une
température de référence de 20°C.

40,0 Graph. 2 : Localisation des
35,0 N : i faciés d'usure en fonction de
300 - Lo Crateres: RldesJ la vitesse de glissement &
: 20°C. Lesfaciesont été
T 250 1 : identifiés aprés 1000
= 20,0 o ®0 O: passages. Deux domaines de
15.0 : création apparaissent
100 - : nettement : pour les grandes
' vitesse, les rides sont créées,
5,0 1 tandis que I'apparition des
0,0 ‘ ‘ : ‘ cratéres est favorisée par les
1,0E-03 1,0E-02 1,0E-01 1,0E+00 1,0E+01 1,0E+02 basses vitesses.

Vitesse [mm/s]
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Chapitre 3 : Analyse de latopographie de surface et de son évolution

Lavitesse de glissement peut étre remplacée par la vitesse de déformation, £, . Elle ne change pas les

domaines de création des différents faciés d'usure, mais les relie a une grandeur intrinséque du
matériau comparable a des données issues d'une caractérisation volumique.

3.3.2. Différenciation et quantification dimensionnelle des surfaces

3.3.2.1. Parameétre SPa

Le paramétre SPa (pp 59) est le plus couramment employé pour caractériser les surfaces, il est donc
intéressant, d’ abord, d'éudier les informations que fournit cette grandeur.

L es relevés morphol ogiques effectués sur des surfaces usées dans les mémes conditions apportent des
paramétres topographiques assez dispersés : la présence de débris collés sur la surface en est souvent
la cause.

L es courbes de tendance montrent I’ évolution globale de la rugosité des surfaces avec les conditions
de sollicitation (Graph. 3). Sans surprise, la rugosité augmente avec la charge et le nombre de
passages. De 0 & 30 passages, la rugosité n'évolue quasiment pas, elle est de I'ordre de 2 um. Par la
suite, le paramétre SPa augmente et se différencie en fonction des conditions de chargement. Pour les
faibles charges, correspondant aux rides d'usure (4.7 N), il est toujoursinférieur a3 pun-

Pour les forts chargements, le parameétre SPa est multiplié par 2, environ, par décade de passages.

Le Graph. 3 met en évidence la coexistence des deux faciés permanents que sont les rides et les
cratéres. Pour les chargements sous 26.4 et 57.7 N, le parametre SPa croit lorsque des crateres
apparaissent et décroit lorsgue des rides se forment. Cette évolution n’est pas vérifiée pour le
chargement sous 4.7 N.

Ce paramétre de rugosité traduit néanmoins de maniére satisfai sante la nature accidentée des surfaces.
Il ne permet cependant pas de dissocier les faciés d'usure.

1 En approximant la section des rides par un triangle rectangle de longueur L et de hauteur 2h, le calcul analytique
donne: SPa=h

Unerelation directe entre le paramétre de rugosité SPa et la demie hauteur des rides est donc directement trouvée. L'ordre
de grandeur ainsi obtenu est cohérent avec une mesure directe sur de grosses rides.

/‘ IZh Approximation de la géométrie des rides. L

est la longueur desrides et 2h la hauteur.
L
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Chapitre 3 : Analyse de latopographie de surface et de son évolution

3.3.2.2. Rapport SPmx / SPmy

Les mesures topographiques effectuées par le rugosimétre optique orientent la surface selon la
direction x — I'axe paralée ala direction de glissement — Les surfaces vierges isotropes n’ont pas un
rapport SPmx / SPmy de 1. C'est la raison pour laguelle un décalage d origine a été effectué sur le
Graph. 4, pour recentrer les valeurs autour de 1.

Le rapport SPmx/ Spmy prend des valeurs comprises entre 0.8 et 1 pour les rides. On pourrait
cependant sattendre a des valeurs bien inférieures. Mais les rides ne sont pas parfaitement rectilignes
et trésréguliéres, ce qui explique le résultats obtenu.

Le rapport donne de meilleurs résultats pour les crateres puisgue il est compris entre 1 et 1.2. Cette
derniére valeur confirme méme la légére asymétrie observée sur les crateres présentées dans le

paragraphe 4.

Cratéres * &)

@) — )

O
o o o Eprouvette SDrny O ﬂ
') - — SPmx
O

Sens de glissement

O LX

. .
Sens de glissement »

.
»

a. Formeinitiale - Faible nombre de passages b. Forme finale - Nombre de passages élevé

Figure 3 : Evolution de la forme des cratéres

3.3.2.3. Synthése

A isofaciés, il est possible de distinguer les principaux types de facies (rides et cratéres) al’aide du
rapport SPmx/ Spmy. De plus, SPa est un bon indicateur des caractéristiques dimensionnelles de
chacun des faciés. Le Graph. 5 représente SPmx/ Somy en fonction de SPa, c’'est-a-dire, le type de
facies en fonction de ses dimensions.

Les deux chargements d'isofaciés — 4.7 et 57.7 N — se distinguent. Pour les faibles valeurs du rapport
SPmx / Jomy, environ 0.9, ce sont les rides qui prédominent alors que les facies de type cratéres se
situent pour un rapport d environ 1.1. Sous 4.7 N, les grosses rides obtenues a 3000 passages se
détachent bien de I’ensemble des valeurs. Les gros cratéres obtenus pour 57.7 N & 3000 passages se
distinguent aussi. Les points représentatifs du chargement de 26.4 N se situent sur la limite entre les
deux zonesrides et cratéres : ceci reste en accord avec les observations expérimental es.
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Graph. 5 : Rapport SPmx / SPmy en fonction du paramétre SPa. SPmx / SPmy caractérise e type de faciés tandis
gue SPa caractérise sa dimension.

3.3.3. Détermination de grandeurs physiques a partir de la topographie

La connaissance des paramétres morphologiques peut, dans certaines conditions, informer sur des
grandeurs physiques comme, par exemple, la pression réelle de contact ou l'aire réelle de contact.

3.3.3.1. Contact plan / plan rugueux modifié

Dans le cas d'un contact plan / plan rugueux, [Greenwood et coll., 1966] donnent I'expression de la
pression réelle moyenne de contact pour des profils de surfaces exponentiels ou gaussiens ou des
surfaces assimilables & une sinusoide.

Le type de surface est déterminé en analysant certains parameétres topographiques [Georges, 2000]
[Hutchings, 1992], aing :

g P4
- S, \/_ le profil est de type sinusoidd ;
- 8 % 5 ou SPsk est voisin de zéro, le profil est de type gaussien.

S SPq/ SPa et SPsk sont tracés pour toutes les charges en fonction du nombre de passages de
sollicitation, on observe que plus la charge est faible plus la distribution des hauteurs est gaussienne.
En premiere approximation, les profils de I'ensemble des surfaces usées peuvent raisonnablement étre
assimilés a une gaussienne.
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La pression moyenne de contact est alors de laforme::

F
N=¢E' \/SPpmixk _ , ol { est comprisentre 0.3 et 0.4.

p=7

Ks est la courbure moyenne de la surface. Dans le cas du contact sphére plan, ks est |la moyenne de la
courbure de la surface et du rayon de I'indenteur.

Pour le matériau 7, la déformation moyenne dans | e contact est donc (chapitre 4) :

E=%1/8Ppm><i<s

On prendra %=0.2

Ladéformation moyenne est ains indépendante de la charge normale appliquée.

Ladifficulté du calcul repose sur la détermination de la courbure moyenne des surfaces en contact. S
la surface n'est pas filtrée, la déformation moyenne obtenue est de I'ordre de 10* %. En effet, les
fluctuations locales du profil rendent la courbure moyenne de la surface tres grande. Un filtrage des
rugosités de la surface n'apporte pas une réponse satisfaisante. A contrario, S on considéere que la
courbure sous charge est donnée par l'indenteur, comme dans [Baumberger, 1997], la déformation
moyenne devient voisine de 1 %. Cette méthode ne permet donc pas de déterminer la déformation
moyenne de la surface.

3.3.3.2. Contact sphére plan rugueux

Pour des contacts plus complexes, tel une bille sur un plan rugueux, la détermination rigoureuse de
parametres physiques devient plus compliquée, car le probleme est non linéaire et nécessite un
traitement numérique. [Greenwood et coll., 1967] proposent néanmoins des grandeurs, 1 et T,
permettant d'évaluer I'écart entre la pression maximale et |'aire de contact du probleme réd et la
solution donnée par Hertz.

Le premier paramétre, |, a pour expression :

8 RE?
3 s

ou ns est le nombre de sommets par unité de surface.

Comme dans le paragraphe précédent, la détermination de la courbure moyenne pose un probléme
pour la détermination de .

Le second paramétre, T, vaut :

3
T 8 pm><RE2

3/2p &

Donc, plus T est grand plus le contact se rapproche d'un contact hertzien.
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Figure 4 : Comparaison avec la théorie de Hertz de contacts sous haute et basse pression. Sous haute pression,
la distribution de la pression et de |'aire de contact sont trés voisines de celles données par la théorie de Hertz
Sous basse pression, les rugosités écartent beaucoup le résultat du casidéal. a' représente le rayon de contact
défini par [ Greenwood et coll., 1967] pour un contact rugueux.

Le Graph. 6 montre I'évolution du paramétre T en fonction de la pression apparente de contact. Pour
les charges les plus importantes, T étant de I'ordre de 103, I'effet de la rugosité sur le contact peut étre
négligé (Graph. 7a.). En revanche, pour les faibles charges, 4.7 ou 9.4 N, les rugosités ont un impact
non négligeable (Graph. 7b.). En particulier, le rayon de contact est plus grand. La charge appliquée
est portée par des rugosités isolées, ce qui a pour effet de solliciter plus sévérement les zones en
contact et de délester les autres. Les T les plus faibles correspondent aux rides les plus grandes. Aing,
I'augmentation de la taille des rides provoque bien un accroissement des pressions de contact locales.
L es relevés topographiques étant effectués au centre de la trace — ou la pression est naturellement la
plus grande—, c'est ici qu'elles vont disparaitre les premiéres pour céder la place aux cratéres. Par
ailleurs, sur les bords de ces traces, les rides subsistent, car |a pression de contact reste insuffisante.
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La pression locale de contact revétant une grande importance, il est, par conséquent, plus judicieux de
faire figurer sur la carte de faciés la pression al'endroit exact du relevé, c'est-a-dire, ici, au centre de la
trace. La pression maximale est égale a une fois et demie la pression moyenne pour un contact

hertzien :
_30F
Po —E%E

Par ailleurs, larugosité interagit avec la pression locale de contact pour favoriser le développement ou
I'apparition d'un faciés d'usure. Dans la carte d'usure, I'évolution au cours des passages des facies
d'usure ne résulte donc pas seulement de ces interactions ponctuelles, mais de celles se produisant sur
I'ensemble de la zone de contact. Ains, le nombre de passages ne représente pas, en toute rigueur,
['évolution dans le temps d'un faciés d'usure, mais I'expression dans le temps des interactions entre
rugosités. Pour étudier réellement la cinétique d'évolution des facies d'usure, il faudrait disposer d'un
champ de pression homogéne dans le contact — en se plagant dans une configuration en couche tres
mince ou a deux dimensions— ou solliciter le matériau a une échelle locae. Dans le cas des
expériences réalisées, ce sont les essais sous 57.7 N qui permettent d'évaluer le plus finement
I'évolution des facies d'usure sous charge constante.

3.4. Validations

Pour valider les résultats obtenus, des expériences complémentaires ont été réalisées d'une part sur un
matériau différent du matériau 7 et d'autre part dans des conditions d'essai différentes.

3.4.1. Validation sur un autre matériau

Afin de valider I'effet de la vitesse de déformation sur un autre matériau, des expériences ont été
menées sur le matériau 4 qui a une matrice différente — SBR1721 au lieu de SBR1500 — et un taux de
charge et d'additifs différents du matériau 7. Cela se répercute sur les propriétés mécaniques par,
notamment, une température de transition vitreuse de —11°C. Maheureusement, les coefficients de
I'équival ence temps-température ne sont pas disponibles, ceux du matériau 7 ont été repris.

Pour ce matériau, deux faciés apparaissent : les cratéres et un écaillage, de méme aspect que le facies
transitoire de type 1, associé alaformation de rouleaux. Ce dernier facies était remplacé par des rides
pour le matériau 7. Ici, il semble pérenne dans le temps.

Comme précédemment, les domaines de création de faciés de type cratére et d'un autre faciés sont
dissociés une fois I'équival ence temps-température appliquée.

Les matériaux 4 et 7 ont une transition de facies, pour la méme température de référence, a la méme
vitesse. Cela exclut donc une simple influence prédominante de |'écart de I'essai par rapport a la
transition vitreuse. L'équivalence temps-température étant applicable pour les faciés d'usure, cela
prouve que les phénomeénes dissipatifs de type visqueux restent, malgré tout, importants dans le
probléme: une prise en compte, par exemple, de la valeur de la dissipation, du module ou des
propriétés limites pourraient certainement permettre de mieux comprendre cette transition et la
formation des facies d'usure. La vitesse de déformation reste néanmoins un parameétre important pour
la création des faciés d'usure.



3.4.2. Validation dans d'autres conditions tribologiques

Si la déformation et la vitesse de déformation sont les grandeurs intrinseques pour la création des
cratéres d'usure, un changement des conditions expérimentales, ne modifiant pas ces deux grandeurs,
ne devrait pas changer le faciés. C'est pourquoi, des essais complémentaires dans les conditions
suivantes ont été réalisées:

- diamétredelabille: 12 mm;

- épaisseur del'éprouvette: 1 mm;

- vitessede glissement : 5 mm/s;

- température: 25 °C;

- chargenormale: 13.4 N.

Ladéformation et |a vitesse de déformation sont équivalente aun avec:
- diamétredelabille: 25.7 mm;

- épaisseur del'éprouvette: 2 mm;

- vitessede glissement : 10 mm/s;

- température: 25 °C;

- chargenormale: 57.7 N.

Ainsi, ladéformation et de I'ordre 10% et la vitesse de déformation a 25°C d'environ 0.2 s™.

La Figure 5 montre les faciés d'usure obtenus. Les deux surfaces usées sont donc trés ressemblantes.
Par ailleurs, les forces tangentielles équival entes en couche épaisse sont voisines (chapitre 5).

0 44 0O DB 1 13 4 b8

(m
a. Diamétre dela bille : 25.7 mm, épaisseur de b. Diamétre dela bille : 12 mm, épaisseur de
I'éprouvette : 2 mm, vitesse de glissement : 10 mnvs, I'éprouvette : 1 mm, vitesse de glissement : 5 mm's,
température : 25 °C et charge normale: 57.7 N. température : 25 °C et charge normale: 13.4 N.

Figure 5 : Comparaison entre les faciés d'usure dans différentes conditions de couche mince. Les surfaces ont
€té obtenues avec le rugosimetre optique, la mesure est de type A. Les nuances de couleur correspondent aux
altitudes. Le blanc est situé a 20 umet le noir a —20 pm.
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De plus, un en couche épaisse avec une hille de diamétre 25.4 N, sous 57.7 N et & 35°C donne
des crateres d'usure.

En conclusion, la déformation et la vitesse de déformation sont effectivement des grandeurs physiques
déterminant le type de facies obtenu.

3.5. Bilan

L es expériences réalisées sur le matériau 7 et validées dans d'autres conditions d'essai et sur un autre
matériau ont permis d'identifier que la déformation et la vitesse de déformation sont des paramétres
physiques importants pour la création des facies d'usu&e douce. L'effet du nombre de passages sur le
faciés dans des conditions bien définies reste a préciser=

La couche mince n'est qu'un moyen pour avoir accés aux bons domaines de sollicitation a partir du
dispositif expérimental utilisé.

La Figure 6 donne une représentation schématique du positionnement des cratéres par rapport aux
rides en fonction de la pression réelle de contact, de la vitesse de glissement & une température de
référence donnée. Un manque de données ne permet pas, pour l'instant, d'essayer d'établir une
corréation entre les faciés et des grandeurs issues de caractérisations volumiques, comme le module
complexe par exemple.

g' A (Tréf) . p . , . .
Figure 6 : Représentation schématique des domaines de

. création des cratéres et desrides—ou d'un autre facies —
Crateres o compte tenu des conditions tribol ogiques appliquées. Les
e cratéres apparaissent pour les grandes déformations et les

R vitesse de déformations faibles a une température de
Rides ou autre référence.

facies

> £

Lorsgue les surfaces usées présentent un seul faciés, une combinaison de paramétres topographiques
dissocie et quantifie les surfaces. Cependant, les facies d'usure sont souvent mélés et, pour les cratéres,
la quantification n'est pas liée directement a sa dimension. Les parametres morphol ogiques étudiés
n'‘apportent pas une réponse trés satisfai sante pour la caractérisation morphologique de la surface.

L'estimation de l'aire et de la pression réelle de contact n'est réalisée quindirectement via un
indicateur. Pour obtenir un résultat plus précis, il faudrait mettre en oauvre des moyens plus
performants, mais plus lourds, nécessitant la construction de modéles numériques semi-analytiques [Ju
et coll., 1992, Stanley et coll., 1997] ou éléments finis [Komvopoulos et coll., 1992].

2 A la place de nombre de passages, il serait probablement plus judicieux d'utiliser la longueur glissée qui est définie par le
produit entre le nombre de passages et la longueur du contact. En effet, cette grandeur correspond a la distance sur laquelle
un élément de matiére est directement sollicité par la surface frottante.
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4. Echelle microscopique

L’ analyse de chaque événement a une échelle locale peut révéler des indices susceptibles d' aider ala
compréhension des mécanismes responsables de I’enlévement de matiére par une meilleure
connaissance des ordres de grandeur et de I'effet des conditions expérimentales. Ainsi, des mesures
dimensionnelles des faciés observés ont été réalisées et sont présentées dans cette partie.

4.1. Cratéres d'usure
4.1.1. ldentification des grandeurs caractéristiques

Les paramétres morphologiques des cratéres les plus évidents sont leur longueur, L, leur largeur, |, et
leur profondeur maximale, h. Cependant, une observation plus approfondie de ces facies — confirmée
par des visualisations au MEB — montrent qu’ils sont souvent accompagnés d’un bourrelet, quasiment
toujours du méme coté par rapport ala direction de glissement, et que les angles situés al’avant, a, et
al’arriére, B, du facieés semblent caractéristiques (Figure 7). La mesure de lalongueur du bourrelet, Ly,
a été réalisée pour tous les cratéres inspectés et la hauteur maximale, hy, ainsi que le volume, vy, N'ont
€té mesurés que pour certains d entre eux. Le volume du cratére, v, bien que calculable a partir des
paramétres déja cités plus haut, a été mesuré pour chaque cratére. |l faut souligner que les mesures de
volume ne sont pas trés aisées a mettre en cauvre, car les limites exactes du volume considéré ne sont
pas toujours trés nettes. Elles permettront, néanmoins, de vérifier la cohérence globale des grandeurs
mesurées. Deux formules donnent une estimation du volume des crateres :

- s lecratére est approximé par une calotte d'elipse::

=1 IT.
v-8hIL,avec 8':0.4

- sl est tenu compte des angles caractéristiques, le calcul complet donneal’ordre 1 :

=2 2
v—3hl L, avec 3=0.7
L es deux méthodes fournissent donc des volumes du méme ordre de grandeur.

LaFigure 8 illustre les différents paramétres mesureés.

EHT= 10.0 KV WD &7 m FRG= ¥ 1.1
0, s | ;
R e e 'h; :
i "? - ‘Iu Figure 7 : Observation d'un

= Bourrelet :,::.._.._, cratere au MEB. La

- - formation d'un cratere est
Xy S — - accompagnée par celled'un
* ;,,‘,‘ ' ~ % bourrelet. Cette image
o e montre également que le
; ¥ b g 5 .
M . cratere possede une forme

allongée dans la direction

\{{2’\ é'_ = l‘i de glissement.

Cratere

3 'E&H' . --',_"'_ -s,.'ﬁ:h;
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Figure 8 : Définitions des grandeurs mesurées
sur les crateres d' usure. a et 8 sont
respectivement les angles d' attaque et de fuite. L
et L, sont respectivement les longueurs du
cratére et du bourrelet. h et h, sont
respectivement les hauteurs maximales du
cratére et du bourrelet. v et v, sont
respectivement les volumes du cratére et du
bourrelet. | est lalargeur du cratére. Attention,
les altitudes sont dilatées pour mieux voir les
différents paramétres.

hy

Cratére Bourrelet

Des parametres adimensionnés peuvent également étre définis :

- I'indice decircularité: L/ ;
- I"indice de profondeur : L/h;
- I"indice d'amplitude : h/h, ;
- I"indice des volumes:: VIVp.

4.1.2. Conditions expérimentales

Pour disposer de données statistiques fiables et permettant de mesurer correctement les effets désirés,
730 cratéres ont éteé mesurés individuellement.

Les cratéres mesurés sont issus de deux types d'expériences. Le premier visait a éablir la carte des

facies d'usure en faisant varier la charge et le nombre de passages sur les faciés d usure, les résultats

ont été présentés dans la partie 3. Le deuxiéme cherche a déterminer, avec précision, I’ évolution d’ une

zone bien déterminée de I’ éprouvette pour une charge donnée a différents passages. Ces expériences

sont appelées : suivi de faciés. Les résultats de deux suivis de faciés sont présentés :

- lesuivi 1: lacharge appliquée est de 26.4 N, la surface est mesurée tous les 60 tours environ, de O
a 1200 passages ;

- lesuivi 2: lacharge appliquée est de 57.7 N, la surface est mesurée tous les 60 tours environ, de O
21200 passages.

Une étude de chaque parametre, qu'il serait fastidieux de présenter complétement ici, a été menée.

Seulsles résultats les plus intéressants sont détaillés. 11s sont représentés sous deux formes :

- des graphiques, qui montrent I'évolution d'une grandeur dimensionnelle en fonction dun
paramétre d’ essai. Cette représentation est surtout intéressante pour mesurer |’ effet du nombre de
sollicitations sur les cratéres ;

- dhistogrammes, qui indiquent la fréquence d'occurrence d une grandeur dimensionnelle pour
différentes conditions de sollicitation. Cette représentation permet une meilleure analyse
statistique des parametres mesurés. Comme le méme nombre de cratéres n’ a pas été mesuré dans
les différentes conditions d’ essai, les fréquences d’ occurrence sont adimensionnées par le nombre
total de cratéres mesurés dans une condition donneée.

88



4.1.3. Résultats
4.1.3.1. Ordres de grandeur

Une premiére observation global e des différents paramétres mesurés permet tout d’ abord d’ affiner les
ordres de grandeur associés aux cratéres d’ usure (Tableau 2). Les longueurs et les largeurs des crateres
ont des dimensions voisines — autour de 100 um —, cependant I'indice de circularité, compris entre 1 et
5, indique qu'ils sont |égérement étirés dans la direction de glissement. La profondeur des crateres est,
guant a elle, bien inférieure, puisqu’ elle varie entre 5 et 25 um. Il y a donc un ordre de grandeur entre
la profondeur et lalongueur des cratéres — I'indice de profondeur, L/h, est compris entre 3 et 20 —.

Il est également intéressant de comparer cette profondeur a la hauteur du bourrelet. En effet, bien que
les valeurs soient assez dispersées, I'indice d’amplitude, h/h,, est centré autour de 0.7. Cette
observation est en accord avec les mesures de volume, puisque I'indice des volumes, vivy, est auss
centré autour de 1. Lataille du bourrelet est donc voisine de celle du cratere.

Les angles d' attaque et de fuite sont respectivement compris entre 5 et 20° (Graph. 7) pour I'un et 15
et 40° (Graph. 8) pour I’ autre.

Tableau 2 : Encadrement des paramétres dimensionnels associés aux cratéres d’ usure.

Paramétre Encadrement
Longueur, L, [pun] [30, 200]
Largeur, |, [um| [30, 100]
Profondeur du cratére, h, [um]| [5, 25]
Hauteur du bourrelet,hy, [um] [0, 10]
Angle d’attaque,a, [ °] [5, 20]
Angle defuite,3, [°] [15, 40]
Volume du cratére, v, [pm] [10°, 107
Volume du bourrelet, vy, [pm’] [10°, 107

L es mesures révelent que les cratéres sont similaires entre eux, ¢ est-a-dire que quelle que soit la taille
du cratére observé, les rapports entre les dimensions sont conservés.

L es mesures des atitudes sont les plus reproductibles, c'est pourquoi, dans la suite de cette partie, la
profondeur maximale est majoritairement présentée.

Les ordres de grandeur du diameétre, de la profondeur et du volume des cratéres sont confirmeés par les
paramétres morphol oghiques obtenus sur ces mémes surfaces.

89



Chapitre 3 : Analyse de latopographie de surface et de son évolution

0,45
4,7 N (10)
040 1 0264 N (20)
057,7 N (110
0,35 - .7 N (110)
W 26,4 N (suivi 1) (217)
0,30 m57,7 N (suivi 2) (243) H
W 44,4 N (20)
8 025 |
5]
g
i 020
0,15
0,10
0,05 " M I I
0,00 T I_YJ]. T .’\ I]’\ T T T T T T T T T T T T T T T T T
°© © 94 38 ¥ 8 8 ¢ @ 3 8 8 N r F 8

Graph. 7 : Répartition statistique de I'angle d'attaque des cratéres. La fréquence d’ occurrence pour chaque
chargement est adimensionnée par le nombre total d'angles d'attaque mesurés dans la configuration de
chargement. Ce nombre apparait entre parenthéses dans la |égende en haut a droite du graphique.
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Graph. 8 : Répartition statistique de I'angle de fuite des cratéres. La fréguence d’ occurrence pour chaque
chargement est adimensionnée par le nombre total d'angles de fuite mesurés dans la configuration de
chargement. Ce nombre apparait entre parenthéses dans la |égende en haut a droite du graphique.

a. Avant la formation de la particule d' usure b. Aprésla formation dela particule d' usure
SPt est indiqué La hauteur h dela particule est indiquée

Figure 9 : Surface avant et aprés formation d’ une particule d’ usure
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Par allleurs, la notion de surface d équilibre introduite par [Rabinowicz, 1966] [Rabinowicz, 1974]
permet également d’ évaluer la profondeur des trous a partir du parametre statistique, SPqg, donnant
I’ écart type de la distribution des hauteurs d’une surface. Pour cet auteur, la rugosité de la surface
constitue une répartition de potentiels. L’ enlévement de matiere se produit |a ou I’ énergie et 1a plus
élevée, c'est-a-dire dans les zones ou se situe le point le plus haut de la surface. La hauteur de la
particule enlevée est de I’ ordre de la distance verticale maximale entre le pic le plus haut et lavallée la
plus basse, SPt. [Moore, 1972] montre que pour les surfaces générées par glissement, la valeur du
paramétre SPq est égale &4 1/6 de SPt (Figure 9) :

SPq = SPU6 = 2h/6

Le Graph. 9 représente le rapport entre le SPq et la profondeur moyenne des trous. L’ordre de
grandeur du rapport est correct puisqu’il varie entre 0.4 et 1.
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Graph. 9 : Rapport entre SPq et la profondeur moyenne des trous en fonction du nombre de passages.

4.1.3.2. Influence de la charge normale et du nombre de passages
(1) Effet delacharge normale

Lacharge n'a pas d effet sur lataille des crateres. Le Graph. 10 montre, par exemple, que quelles que
soient les conditions de chargement, la répartition des profondeurs maximales des cratéres reste
identique.
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Graph. 10 : Répartition statistique de la profondeur maximale des cratéres. La fréquence d’ occurrence pour
chaque chargement est adimensionnée par le nombre total de profondeur maximale mesurée dans cette
configuration de chargement. Ce nombre apparait entre parenthéses dans la Iégende en haut a droite du

graphique.

(2) Effet du nombre de passages

Le Graph. 11 montre I'évolution de la profondeur maximale des cratéres en fonction du nombre de
passages pour le suivi de faciés 2, donc pour une charge normale de 57.7 N. Il indique que la
profondeur des cratéres évolue avec le nombre de sollicitations. Deux phases sont identifiables: la
premiére est une croissance, la seconde est une diminution de la profondeur des cratéres. Les cratéres
ne sont donc pas créés en une seule fois, mais résultent d'une modification continue de la surface
pendant environ 400 passages. La deuxieme période de I'évolution des crateres montre qu'ils
disparaissent petit a petit au cours du processus d'usure. A partir de quelques micrometres de
profondeur, il n'est plus possible de dissocier les cratéres de I'ondulation générale de la surface usée.
Dans le cadre de cette expérience, 1a"durée de vie" d'un cratére est donc de I'ordre de 1500 passages.

La longueur et la largeur des cratéres croissent également pendant les 400 premiers passages, puis
restent constantes.

L'ensemble des cratéres mesurés montre que leurs parametres morphologiques augmentent pendant

quelques centaines de passages pour ensuite se centrer autour d'une valeur moyenne, comprise autour
de 10 um pour la profondeur maximale (Graph. 12).
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Graph. 11 : Evolution des profondeurs maximales de 10 cratéres pour le suivi de faciés 2. Ce graphique prouve

tout d'abord que les cratéres subissent une évolution avec les passages. || montre également que, pour la

majorité des cratéres mesurés, il existe deux phases dans leur évolution. Dans un premier temps, ils

sapprofondissent — dans les 400 premiers passages de leur existence — et ensuite ils deviennent de moins en

moains profonds.
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Graph. 12 : Evolution des profondeurs maximales des cratéres en fonction du nombre de passages pour

différentes conditions de chargement et différentes expériences.
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4.1.4. Bilan

L es observations minutieuses des cratéres ont permis d'en affiner la connaissance et en particulier de:

- préciser et quantifier les grandeurs caractéristiques ;

- montrer que les cratéres ne sont pas sensibles ala charge normal e apparente appliquée ;

- éudier I'évolution des cratéeres en fonction du nombre de passages et d'en estimer la durée
d'existence.

Une morphologie encore plus précise des cratéres, qui ne peut étre facilement quantifiée, a également
été congtatée (Figure 10). En effet, de nombreux crateres ont une forme trapézoidale lorsqu'ils sont
observés en vue de dessus. Le bourrelet situé a l'arriére du cratére est accompagné d'une dépression
trés peu profonde en forme de croissant.

Cratére

Bourrelet

Dépression

Figure 10 : Représentation

schématique d'un cratére type et de

son voisinage vu de dessus. Le
cratére a une forme trapézoidale. A

X I'arriére du cratére se situe un

bourrelet dont le volume est de
méme ordre de grandeur que le trou.

Il est accompagné d'une petite

dépression en forme de croissant.

4.2. Rides d'usure

Une observation au MEB des surfaces usées montre que les crateres sont accompagnés de micro-rides
d'une échelle tres fine — de I'ordre 10 um de longueur d'onde — (Figure 11). Le régime d'usure douce
est donc caractérisé par la présence de cratéres, mais des rides existent a une échelleinférieure.

Il semblerait donc intéressant d'étudier aussi la morphologie de ces rides. Pour des rides apparaissant a
des échelles supérieures, des articles décrivent leur géométrie et leur corréation avec le frottement et
['usure (voir chapitre 1, [Kim et coll., 1999], [Fukahori et coll., 1994], [Uchiyama et coll., 1992], [Iwai
et call., 2000] ou [Barquins et call., 1976]).

Les expériences, dga présentées, et des résultats de la littérature indiquent que la taille des rides
augmente avec la longueur glissée et diminue lorsque la pression de contact croit. Cette observation
est, en particulier, confirmée par les expériences a faibles charges pour lesquelles une transition de la
ride au cratére est constatée. La ride existe donc toujours quels que soient la pression de contact et le
nombre de passages. Mais lorsgue sa taille est inférieure aux crateres, les moyens d'observation de la
surface ne mettent en évidence que ces derniers.
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Figure 11 : Observation au MEB |'une surface
: , : usée sous 57.7 N. La surface présente des
Ty ; < : cratéres, maisauss des micro-rides.

Cratére

5. Conclusion

L'analyse morphologique des surfaces usées, a différentes échelles d'observation, montre que les rides
existent toujours. Le cratére, caractéristique de I'usure douce, est donc un faciés qui se superpose ala
ride et devient visible lorsque celle-ci est suffisamment petite. Les rides et les cratéres doivent, par
conséquent, étre considérés comme des faciés concurrents ayant probablement des origines physiques
différentes. Si, pour les rides, il n'existe pas dans le domaine physique investigué, de seuil pour leur
création, il n'en est pas de méme pour les cratéres. Nous avons montré qu'ils apparaissent pour des
déformations supérieures a environ 10%.

Les dimensions des cratéres sont trés différentes de celles du systéme tribologique les créant —
diametre de la bille ou épaisseur d'éprouvette— La cause de la formation de ces facies est donc
probablement a chercher dans le matériau lui-méme: la dimension des cratéres est imposée par le
matériau, lasollicitation larévéle.

Les paramétres topographiques des surfaces apportent des réponses intéressantes, mais incomplétes
pour une caractérisation objective. Aucun ne présente de lien direct avec des grandeurs physiques des
rides et des cratéres. L'analyse locale a affiné la forme des cratéres et a mis en évidence I'existence
d'un bourrelet dont le volume est voisin de celui du cratére.

Enfin, les éuvages indiquent que I'effet Mullins représente de I'ordre de 10% du volume de la trace.
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Chapitre 4 : Analyse des propriétés mécanigues de surface
et de leurs évolutions

1. Introduction

L es chapitres précédents ont montré que des dimensions comprises entre 10 & 100 um correspondent a
la fois a une échelle caractéristique de I'usure douce et de I'hétérogénéité structurae du matériau. 1l
apparait donc intéressant d'étudier s cette dimension se manifeste également au niveau des propriétés
mécaniques. Par ailleurs, la connaissance de la rhéologie de la surface et de son éventuelle évolution
au cours du frottement et de l'usure revét une grande importance pour la compréhension des
phénomeénes se produisant dans le contact.

Ce chapitre sintéressera donc a I'étude des propriétés mécaniques et de leurs évolutions sur un

matériau de référence — matériau 7 —. Trois niveaux d'observation sont dissociés :

- I'échelle macroscopique : elle donne accés aux propriétés volumiques et a leur évolution due au
cyclage du matériau ;

- I'échelle mésoscopique : elle permet de connaitre I'effet de I'usure sur les propriétés mécaniques de
surface a une échelle de l'ordre de 100 um ;

- I'échelle microscopique : elle sintéresse plus particuliérement a la caractérisation des agglomérats
et du mélange homogeéne.
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2. Echelle macroscopique — Essais en cisaillement simple
2.1. Objectif

L e passage répété d'un indenteur sur la surface peut étre assimilé & un cyclage mécanique. |l faut donc
sinterroger sur I'effet d'un cyclage mécanique sur les propriétés volumiques du matériau. De plus, si la
fatigue a un impact sur celles-ci, il sera alors possible de dissocier I'effet du frottement de celui du
cyclage sur I'évolution des propriétés mécaniques surfaciques. Ainsi, des essais de fatigue en
cisaillement smple, sur le matériau 7, ont été réalisés afin de mesurer I'incidence du cyclage.

2.2. Conditions expérimentales

Les cycles sont répétés ¢’ est-a-dire qu’au cours de la sollicitation, la charge vient tangenter la valeur
nulle puis atteint la valeur maximale imposée. 0 N constitue un extremum du chargement. Quatre
contraintes ont été imposées : 0.44 /0.57/ 0.69 / 0.82 MPa.

Les premiers cycles sont réalisés a une fréquence de 1 Hz, puis, a partir de 200 cycles, la fréquence de
10 Hz demandée est atteinte. Les premiers cycles de cisaillement ne sont pas fermés, il faut attendre
I”’accommodation du matériau pour que le régime stationnaire s éablisse. Néanmoins, il est possible
d’avoir une estimation des propriétés mécaniques en considérant des demi-cycles.

L es expériences sont réalisées a une température régulée & 25°C.

2.3. Résultats

L es propriétés mécaniques diminuent dans les premiers cycles puis décroissent tres faiblement par la
suite (Graph. 1). Latangente de I’ angle de perte, quant a elle, varie tres peu (Graph. 2).

A 10 Hz, larelation liant le module de cisaillement au hombre de cycles est du type :
G = G..logio(nbre de cycles) + Gq , lapente est de |’ ordre de 10,
Quelle que soit la charge imposée, la pente de décroissance du module de cisaillement reste identique.

Les différentes charges imposees permettent de vérifier auss que le module de cisaillement diminue
quand la contrainte augmente.
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Graph. 1:
Evolution du
module de
cisaillement, G, en
fonction du nombre
decyclesde
sollicitation dansle
cas!’ une
expérience de
cisaillement simple
sur lematériau 7 a
25°C.

Graph. 2:
Evolution dela
tangentede |’ angle
de perte, tan J, en
fonction du nombre
decyclesde
sollicitation dans le
casd une
expérience de
cisaillement simple
sur le matériau 7 a
25°C.



3. Echelle mésoscopique
3.1. Objectifs

Ces expériences visent a déterminer I'évolution des propriétés mécaniques de surface avec le nombre
de sollicitations.

Cependant, les surfaces usées anal ysées sont particulierement rugueuses comme le montre le Graph. 3.
Or, le dépouillement des essais de nano-indentation suppose que la rugosité est négligeable devant la
profondeur de pénétration. Ainsi, avant d' éudier I'impact de I’ usure sur les propriétés mécaniques de
surface, il est nécessaire d’ évaluer |'influence de larugosité sur la mesure.

Graph. 3 : Evolution de la rugosité,
/ SPa, en fonction du nombre de
passages pour le matériau 7,
— Fn=32.3 N, e=2mm, vg=10mnvs et
température et hygrométrie ambiantes.
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S P N W b~ O

0 100 1000 10000
Nombre de passages

3.2. Conditions expérimentales

Les surfaces usées étudiées ont été obtenues grace au tribometre en température, en appliquant une
charge de 32.3 N sur une bille en acier de diamétre 25.4 mm en contact avec un caoutchouc d’une
épaisseur de 2 mm, a une vitesse de glissement de 10 mnmv/s. Les matériaux ont subi O, 100, 1000 ou
10000 passages. La surface présente des faciés caractéristiques del’usure douce par formation de
cratéres apres 1000 et 10000 passages (Figure 2).

Les essais dindentation sont réalises avec un indenteur Berkovich. Le chargement est
exponentiellement croissant avec le temps de 0 & 1.5 mN (%zo,ls'l). La profondeur maximale de

pénétration est de |’ ordre de 10 um — donnant un diametre de contact voisin de 50 pm —. Chague
est espacé de 100 um.
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Chapitre 4 : Analyse des propriétés mécaniques de surface et de leurs évolutions

Figurel:
Topographie de la
surface étudiée par

nano-indentation
(Matériau 7, 100
passages, 2mm,
32,3 N, 10 mmy/s)
obtenue avec un
interférométre
optique. Le pas
d’ échantillonnage
dans les directions x
etyestdel’ordrede
3 pum. Le cartouche
horizontal donne la
correspondance entre
les couleurs et les
altitudes mesurées en
micrometres.

T sl o b b b

Figure2:
Topographie de la
surface étudiée par

nano-indentation
(Matériau 7, 1000
passages, 2 mm, 32,3
N, 10 mmys) obtenue
avec un
interférométre
optique. Le pas
d’ échantillonnage
dans les directions x
etyestdel’ordrede
3 pum. Le cartouche
horizontal donne la
correspondance entre
les couleurs et les
altitudes mesurées en
micrométre. La
surface présente des
faciés caractéristique
deI"usure par
formation de
e e cratéres.

Pour évaluer I'effet de la rugosité sur la mesure des propriétés mécaniques, des essais de nano-
indentation ont été réalisés sur deux surfaces usées. La premiére a été usée en appliquant une charge
normale de 32.3 N sur une éprouvette de 2 mm d’ épaisseur pendant 100 passages. La seconde a subi la
méme sollicitation sur 1000 passages. Sur chague surface sont effectués 23 essais par colonne sur 23
lignes, ce qui représente un total de 529 essais — pour un temps d’ expérience total de 10 jours—. Les
indentations sont espacées de 100 um dans les deux directions d’'essai. Les cartographies des
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propriétés mécaniques sont comparées a la topographie de la surface et aux altitudes détectées, avant
essai, par le nano-indenteur. 1l est inutile d’ effectuer des indentations plus rapprochées puisque les
propriétés mesurées représentent une moyenne sur une certaine sphére d' intégration plus grande que le
volume déplacé par I'indentation. Dans le cas d'un matériau parfaitement élastique, la sphere
d’intégration est le volume total du matériau. Cependant, I’influence du matériau décroit, en premiére
approximation, de maniére exponentielle avec la distance a la surface de contact. Ainsi, les propriétés
mécani ques obtenues représentent effectivement celles situées dans une sphére de I'ordre de dix fois la
profondeur d'indentation.

Apres I'éude de la reproductibilité des mesures réalisées, un nombre d'essais limité répartis
aléatoirement sur la surface permet de déterminer les propriétés mécaniques moyennes du matériaul.
Les valeurs obtenues & 100 et 1000 passages sont celles issues des expériences présentées
précédemment, celles trouvées a0 et 10000 passages ont été obtenues en réalisant, respectivement, 40
et 60 essais sur chaque surface.

3.3. Résultats
3.3.1. Propriétés mécaniques de surface et topographie

Les propriétés mécaniques mesurées sont représentées sous deux formes. La premiere indique la
répartition statistique de la propriété étudiée et la seconde établit |a distribution spatiale de la propriété
afin de pouvoir la comparer a la topographie de surface. Pour cette derniére représentation, entre
chaque point de mesure, les valeurs sont interpolées. Les relevés topographiques correspondent
exactement aux zones d' essai.

L es valeurs moyennes et |es écarts types du module de restitution et de la tangente de I’ angle de perte
figurent dansle Tableau 1.

Tableau 1 : Valeurs moyennes et écarts types, g, du module de restitution et de la tangente de |’ angle de perte
pour les essais sur 100 et 1000 passages. Les résultats sont obtenus par nano-indentation. L’indenteur utilisé est
de type Berkovich. La suroscillation de I'indenteur a une fréguence de 32 Hz et une amplitude de 16 nm. La

vitesse de chargement est telle que P/ =01s'La température de début d’essai est de |’ ordre de 28°C pour

P
100 passages et 25°C pour 1000 passages.
G' [MPa] tan o
Nombre de passages G'moyen Og tan Jmoyen Otan 5
100 (28°C) 7,3 2,1 0,16 0,03
1000 (25°C) 7,7 3,5 0,18 0,012

Les écarts entre les moyennes des essais sont relativement faibles: de 5% pour le module de
restitution et de 13% pour le tan d.

Cependant, les Figure 8 et Figure 11, représentant |a répartition statistique des modules de restitution,
montrent une grande dispersion des mesures. Celle-ci est plus importante pour le matériau le plus usé
(1000 passages), or, celui-ci possede également la plus grande rugosité. Cette observation est due soit
al’existence d’ une hétérogenéité effective de la surface corrélée avec la rugosité, soit al’impact de la
rugosité sur la détermination des propriétés mécaniques.
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Chapitre 4 : Analyse des propriétés mécaniques de surface et de leurs évolutions

En effet, larugosité peut influencer la détermination des propriétés mécaniques a plusieurs niveaux :
1. Micro-rugosité
Si I'indenteur entre en contact avec une micro-ride (Figure 3a.), laraideur mesurée correspond a celle

de laride en série avec celle du contact : si on appelle S, laraideur mesurée, K. laraideur du contact
et K, celledelarugosité, on alarelation :

USp= UK, + 1K,

2. Ondulation

Si I'indenteur s’ enfonce dans une zone dans laquelle la courbure N’ est pas négligeable devant le rayon
de contact, I'aire de contact calculée est surestimée ou sous-évaluée par rapport a l’aire réelle. Si on
indente sur une bosse, a, < h.tan a, ou a est le demi-angle au sommet du cdne équivalent a
I'indenteur, tandis que s on indente sur un creux a, > h.tan a. Comme la raideur de contact est
proportionnelle au produit du rayon de contact par le module, dans le cas d' une bosse, le module sera
sous-estimé et, dans le cas d’ un creux, il sera surestimé.

L’ effet delarugosité s observe aussi sur la concavité de la courbe raideur en fonction du déplacement,

S= f(h). Si lacourbe est parfaitement plane, la surface indentée est plane et s elle est concave —
respectivement convexe —, la surface indentée est en forme de bosse — respectivement creux —.

Si on fait I’ hypothése que les variations des propriétés mécaniques sont négligeables devant tous les

autres parametres, une estimation de la raideur de contact, dans le cas d’'un contact entre un cone et

une surface de faible courbure, peut étre réalisée.

La surface de |’ échantillon est supposée approchée par une expression de laforme:

z= AX + Bzyz,

A = 12R, et A, = 1/2R,, ou R, et R,” sont les rayons de courbure de I’ échantillon & I’ origine
[Johnson, 1994].

Le rayon de courbure conjugué, R, est alors défini par :
UR = V2R, + U2R,
Désormais, le probléme devient celui du contact d’ un cone sur une sphére derayon K.

Dansle cas d’un contact cone/ sphére, sur la frontiére du contact, le déplacement d’'un point du cone a
pour expression (Figure 6) :

= aytana
L e déplacement d’ un point de lasurface : %= a2R
Le déplacement total est donc : h=a,tana + a2R
2
Dol a, = htana - R* tana [htan“a
2 H R
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2
Comme S= 2.E’a,, on obtient : S= 2E’ (htana - R tana ﬂhtan a ),
2 H R
dansle cas d un contact cdne/ sphére.

L’ expression de laraideur, démontrée ci-dessus, est étendue sans démonstration aux surfaces dont une
bonne approximation serait de laforme::

Z= Ale + Bzym
S=2E'(htana - ;_r: ), ol R* et m sont des contantes définissant la géométrie de la surface indentée.

Malheureusement, une correction de laraideur par la courbure de la surface indentée n’ est pas possible
car celle-ci nécessiterait d’étre capable de connaitre avec une précision, pour |’instant, non réalisable
lalocalisation des indentations.

Les images topographiques du module de restitution possedent les mémes variations: les zones de
haut module correspondent a celles en creux et celles de bas module aux bosses. Ma heureusement, les
essais ont échoué dans les zones de grande rugosité soulignant la difficulté d’indenter sur ces surfaces.

La cartographie en raideur de contact (Figure 7) indique, comme précédemment, une corrélation entre
la raideur et la rugosité tout en 6tant I effet d’une éventuelle mauvaise estimation de I'aire réelle de
contact (S= 6G’ay, pour v = 0.5), cette image plus contrastée suggere que, soit le rayon de contact est
mal évalué sur les parties rugueuses, soit le module de restitution est hétérogéne sur la surface et est
corrélé au relief.

Les Figure 10 et Figure 13 représentent les répartitions statistiques de la raideur de contact moyennée
entre 2 et 8 um et a6 um de pénétration. L’ écart type de la mesure diminue avec I’ enfoncement. Avec
I”’enfoncement, les propriétés surfaciques mesurées tendent vers celles volumiques. On observe un
resserrement du spectre des raideurs autour de la valeur vers laquelle tend la raideur. Or, au cours de
I"enfoncement, larugosité de la surface s efface. Aing, I’ évolution de laraideur de contact est sensible
alarugosité ou le matériau devient homogene en profondeur.

A contrario, la cartographie et la répartition statistique du tan & (Figure 9 et Figure 12) est homogéne.
Or letan d est en grande partie affranchi de I’ effet de larugosité :

tand= Cw/ S
Dans cette formule, I’ aire de contact n'intervient pas et Cw et S sont affectés de la méme maniere par
la rugosité, donc leur ratio amoindrit son effet. Ainsi la mesure du tan & permet d’ obtenir une image
des propriétés mécaniques décorrélée de la rugosité. Ces fluctuations sont du bruit issu de la mesure.
En conclusion, un faisceau d'indices prouve que la variation du module de restitution mesuré sur les

échantillons par nano-indentation est due a la rugosité de la surface. La formation des cratéres n'est
donc pas liée a une hétérogénéité des propriétés mécaniques de la surface créée par le frottement.
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U I

Indenteur

Indenteur

a. Indentation sur une micro-rugosité de la surface b. Indentation sur une ondulation de la surface

Figure 3 : Représentation schématique d' une indentation sur une surface rugueuse. La micro-rugosité et
I"ondulation de la surface peuvent induire une erreur dans la détermination des propriétés mécaniques.

A
S
Surface
convexe urt
rface . L
Figure 4 : Effet de la concavité de la surface
plane L .
sur la concavité de la mesure de la raideur de
Surface concave contact en fonction de I’ enfoncement, h
>
h
z
_ a
z,=a,tan d I 0 . . . < A b
X Figure 5 : Représentation non déformée d’ un contact entre un
z,=322R cone et une sphéere derayon R* . o est le demi angle au
sommet du cone.

R*
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Figure 6 : Relief del’ échantillon
mesuré par |’indenteur lorsdela
détection de la surface (Matériau 7,
§ 100 passages, 32.3 N, 2 mm, 10 mnvs).
Cette image donne les altitudes
relatives des différentes indentations.
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Figure 7 : Cartographie de la raideur de contact de la surface usée (Matériau 7, 100 passages, 2mm, 32,3 N,
10 mmvs)
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Figure 8 : Distribution statistique des modules de cisaillement. Le premier graphique donne la distribution
statistique moyenne calculée entre 2 et 8 um d’ enfoncement, tandis que le deuxiéme donne la distribution
statistique a 6 um d’ enfoncement. L’ axe des ordonnées est adimensionné par le nombre total d’ essais, i.e. 529.

L’indenteur utilisé est de type Berkovich. La vitesse de chargement est de la forme %:0,15'1. La température
d’essai del’ordre de 28°C. (Matériau 7, 100 passages, 2 mm, 32,3 N, 10 mnvys).
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Figure 9 : Distribution statistique des tangentes de |’ angle de perte. Le premier graphique donne la distribution
statistique moyenne calculée entre 2 et 8 um d’ enfoncement, tandis que le deuxiéme donne la distribution
statistique a 6 um d’ enfoncement. L’ axe des ordonnées est adimensionné par le nombre total d’ essais, i.e. 529.

L’indenteur utilisé est de type Berkovich. La vitesse de chargement est de la forme I%:O,ls'l. La température

d'essai del’ordre de 28°C. (Matériau 7, 100 passages, épaisseur 2 mm, 32.3 N, 10 mnvs).
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Figure 10 : Distribution statistique des raideurs de contact. Le premier graphique donne la distribution
statistique moyenne calculée entre 2 et 8 um d’ enfoncement, tandis que le deuxiéme donne la distribution

[N/

tam
500 1000 1500

2000 2500

o
)
T

Distr. stat. de la raideur pour 6um d'enfoncement, essai 6

o

0
0

b
o
T

o
=
T

o
w
T

o
)
T

500

1000

1500

[N/

2000 2500

statistique a 6 um d’ enfoncement. L’ axe des ordonnées est adimensionné par le nombre total d’ essais, i.e. 529.
L’indenteur utilisé est de type Berkovich. La vitesse de chargement est de la forme %:0,15'1. La température

d’ essai del’ordre de 28°C. (Matériau 7, 100 passages, 2 mm, 32.3 N, 10 mnvs).

o
=

o
X}

Distr. stat. du module de cisaillement moyen, essai 5
o o
o o e
1) 13 =
T T

o

o

b4
T

o

Q

)
T

0

0 5

pour 6pm d

o

Distr. stat. du module de

0.02

0

o

o

*
T

o

o

>
T

=)

o

b
T

Figure 11 : Distribution statistique des modules de cisaillement. Le premier graphique donne la distribution

statistique moyenne calculée entre 2 et 8 um d’ enfoncement, tandis que le deuxiéme donne la distribution

statistique a 6 um d’ enfoncement. L’ axe des ordonnées est adimensionné par le nombre total d’ essais, i.e. 529.

L’indenteur utilisé est de type Berkovich. La vitesse de chargement est de la forme %:0,13'1. La température

d'essai del’ordre de 25°C. (Matériau 7, 1000 passages, 2 mm, 32.3 N, 10 mmys).
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Figure 12 : Distribution statistique des tangentes de I’ angle de perte. Le premier graphique donne la
distribution statistique moyenne calculée entre 2 et 8 um d’ enfoncement, tandis que le deuxiéme donne la
distribution statistique a 6 um d’ enfoncement. L’ axe des ordonnées est adimensionné par le nombre total

d’ essais, i.e. 529. L’indenteur utilisé est de type Berkovich. La vitesse de chargement est de la forme %:O,ls'l.
La température d'essai de I’ ordre de 25°C. (Matériau 7, 1000 passages, 2 mm, 32.3 N, 10 mnvs).
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Figure 13 : Distribution statistique des raideurs de contact. Le premier graphique donne la distribution
statistique moyenne calculée entre 2 et 8 um d’ enfoncement, tandis que le deuxiéme donne la distribution
statistique a 6 um d’ enfoncement. L’ axe des ordonnées est adimensionné par le nombre total d’ essais, i.e. 529.

L’indenteur utilisé est de type Berkovich. La vitesse de chargement est de la forme %:0,1 s'. Latempérature
d'essai del’ordre de 25°C. (Matériau 7, 1000 passages, 2 mm, 32.3 N, 10 mmys).
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3.3.2. Propriétés mécaniques de surface et nombre de sollicitations

LaFigure 15 montre |’ évolution du module de restitution et du tan é mesurés par nano-indentation en
fonction du nombre de passages. Comme présenté dans le paragraphe ci-dessus, on observe une
grande dispersion des mesures du module de restitution quel que soit le nombre de passages subi par
I”’échantillon et une faible dispersion pour le tan J: ce résultat est d a la rugosité de surface. Les
valeurs moyennes sont calculées a partir d’au minimum 40 essais. En appliquant les résultats des
probabilités, on constate que les essais permettent d’avoir un niveau de confiance, sur les moyennes
calcul ées, quasiment équivalent a un nombre d’ essaisinfini.

Ainsi, on peut déduire de laFigure 15 que le module de restitution diminue faiblement (10%) entre O
et 100 passages pour finalement se stabiliser aux aentours de 7.7 MPa. Cette diminution est due a
I’ accommodation du matériau — effet Mullins —.

LaFigure 15 montre, par ailleurs, qu'il est possible de tracer, a partir de la valeur de la tangente de
I’angle de perte, une droite paralléle a |I'axe des abscisses représentant le nombre de passages. La
tangente de I'angle de perte conserve donc une valeur constante quel que soit le nombre de
sollicitations.

L’usure ne s accompagne donc pas d'une chute catastrophique des propriétés mécaniques. Celles
issues de caractérisations volumiques peuvent donc étre utilisées.

12 1
T09 i i
10 + Figure 14 : Evolution des
T08 propriétés mécaniques - module
1 o7 derestitution (en haut) et tan o
8 T ’ (en bas) - avec le nombre de
_ T06 passages, a 32 Hzet 0.1% de
g -  déformation pour le matériau 7.
= 67 05 §  L’indenteur utilisé est de type
© 04 Berkovich. La vitesse de
4t chargement est de la forme
103 % =01s™. Latempérature des
5t I T X N T02 essais est comprise entre 25 et
. ! : 28°C
TO1 :
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Les résultats concernant la force critique de décollement sont difficiles a interpréter. Leur grande
dispersion ne correspond pas directement a celle observée spatialement. De plus, ces mesures sont tres
sensibles alarugosité qui n’est pas maitrisée dans nos expériences. L’ énergie d’ adhérence associée est
comprise entre 1 et 10 J/m?, ce qui correspond ades valeurs trop grandes pour des liaisons de type Van
der Waals.
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4. Echelle microscopique
4.1. Objectifs

Les observations au microscope optique ou au microscope éectronique a balayage montrent qu'il
existe, dans le mélange, des agglomérats qui peuvent atteindre des diamétres de I’ ordre de la centaine
de micrometres. La rugosité des surfaces usées n'a pas permis d'identifier les propriétés des
agglomérats dans |e paragraphe précédent. Larugosité cache les agglomérats.

4.2. Conditions expérimentales

Les surfaces testées ont é&é obtenues en réalisant des coupes trés soignées du polymére. Les
agglomérats apparaissent alors en relief sur une surface plane de faible rugosité.

Des essais de nano-indentation ont é&té rédisés séparément sur les agglomérats et le mélange
homogeéne a I’aide d’un indenteur Berkovich et TCC. Ces deux indenteurs se différencient par la
déformation imposée par leur géométrie : I’indenteur Berkovich impose une déformation moyenne de
7% [Odoni, 1998] ou 2% [Bucaille, 2001] sur la limite dasto-plastique et celle de I’ indenteur TCC est
de 14% [Odoni, 1998] ou 10% [Bucaille, 2001] sur cette méme limite.

Sur les agglomérats et le mélange homogene, 40 essais ont été réalisés avec les indenteurs Berkovich
et TCC. Pour compléter les mesures, 40 essais ont été effectués au hasard sur la surface avec ces deux
types dindenteur. Les conditions de chargement et de déchargement sont identiques a celles dga
présentées dans la partie précédente.

4.3. Résultats

Les images de la Figure 15 montre de maniere quditative les différences de propriétés mécaniques
entre I'agglomérat et le mélange homogene. Pour les essais réalisés sur ce dernier, aucune trace
d’indentation n’ est observée quel que soit I'indenteur utilisé. Sur les agglomérats testés par |’ indenteur
Berkovich, il y n'a pas de trace, tandis que I'indenteur TCC laisse systématiquement une trace
d'indentation. L’'agglomérat plastifie donc plus tét que le mélange homogene. De plus, un
encadrement du seuil de plasticité de |I’agglomérat est obtenu : il est compris entre 7 et 14% [Odoni,
1998] ou entre 2 et 10% [Bucaille, 2001].

Sur le Graph. 4 figurent les modules de cisaillement réels mesurés dans les différentes configurations.
Les modules du mélange homogéne testé a I’aide de I'indenteur Berkovich ou TCC donnent des
résultats peu dispersés autour de leur valeur moyenne :

- 6.9MPaz 1.7 MPapour I'indenteur TCC ;

- 7.9 MPaz* 1.2 MPapour I'indenteur Berbovich.

Ces vaeurs sont bien sir cohérentes avec celles données dans la partie précédente.

Lavaleur, |égerement inférieure donnée par I’ indenteur TCC par rapport a1’ indenteur Berkovich, peut
s expliquer par e niveau de déformation supérieur imposé par I'indenteur TCC.
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a. Mélange homogeéne testé par un indenteur Berbovich b. Agglomérat testé par un indenteur Berkovich

¢. Mélange homogeéne testé par un indenteur TCC d. Agglomérat testé par un indenteur TCC

Figure 15 : Photographie de mélanges homogénes et d’ agglomérats testés par un indenteur Berkovich ou TCC.
Les mélanges ne présentent pas de déformation résiduelle consécutive a |’ essai. Sur I’ agglomérat testé avec
I"indenteur TCC figure une partie de I’ empreinte d'indentation, tandis que sur I’ agglomérat testé avec
I"indenteur Berkovich aucune déformation n’ est visible. Les échelles des quatre images sont les mémes: la
largeur représente 117 um et la hauteur 92.5 pm.

Par ailleurs, les essais effectués sur les agglomérats donnent des valeurs dispersées. Le module
d’Young réduit décroit lorsque la profondeur de pénétration augmente sans jamais se stabiliser. En
effet, les propriétés mécaniques du mélange influent sur la détermination de celle de I’ agglomérat. Le
prolongement de la courbe vers e point de "zéro enfoncement” ne permet pas d' obtenir une valeur trés
précise du module —I’ordre de grandeur est de la centaine de méga Pasca — Néanmoins, s
I’agglomérat est considéré comme parfaitement élastique, la pénétration dans le matériau pas trop
importante et les propriétés de I'agglomérat bien supérieures a celles du mélange homogene, les
propriétés mécaniques du mélange peuvent étre déconvoluées de celle de I’ agglomérat par un modéle
rhéologique simple. Ce modele considere un ensemble de deux ressorts en série de raideur S, et S,
ass0ci és respectivement au contact entre I’ indenteur et I’ agglomérat et au mélange homogéne (Figure
16) :

S, = 2—Ea‘-"-’2'° a, S, = 2—E"’é';"ge F,
1_ Uagglo 1_ Umé|ange
ou: ou:
- E'aggo €t le module d'Young de I"agglo- - Ergange €t le module dYoung du
mérat ; mélange homogene ;
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- Vago €St le facteur de Poisson de - Vmgange €St le facteur de Poisson du
I"agglomérat ; mélange homogeéne ;

- aest lerayon de contact entre I’'indenteur et - T estlerayon moyen de |I'’aggomérat, il
I"agglomérat. est mesuré gréce al’ observation optique.

I ndenteur
\ iL E;gglomeral
D 2ia, Surfaceinitiale 1-02
y B :
3, oy s del'agglomérat O, % soglomerat
5, :
Er‘nélangehomogéne _
6“ 1_U2’aneomoéne
Agglomérat 2y etengehamos
Mé ange homogene
a. Représentation sur contact entre I'indenteur et I’ agglomérat sur le mélange b. Schéma du modéle du contact.

homogéene

Figure 16 : Représentation du contact et de son modéle associé pour un essai d'indentation sur un agglomérat a
la surface du mélange homogene. Le modéle est un modél e rhéologique constitué de deux ressorts en série de
raideur S, et S,. Il considére que les solides en présence ont un comportement parfaitement élastique.

Laraideur del’ensemble est : S

mesuré
Shesure €5t laraideur de I’ ensemble mesurée par |e nano-indenteur.

Le déplacement de I'ensemble est la somme des déplacements au niveau de chague contact (Figure
16) :
d’rmré = 51 + 52 ’

- Omesre €St e déplacement, mesuré par le nano-indenteur ;

- estI’enfoncement de I’indenteur dans |’ agglomérat : &=F\/S; ;

- & estI’enfoncement de |’ agglomérat dans le mélange homogéne : 6,=F\/S; ;
- Fyestlacharge exercée par e nano-indenteur.

Donc, connaissant le module d’Young du mélange homogeéne, le module de I’agglomérat peut étre
déterminé:
Eagglo — 1 S

1-v%,, 2tana(q_S _Fy
(1-5¢ & @)
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Graph. 4 : Fréguence d’ occurrence du module de cisaillement réel en fonction du module de cisaillement réel
pour les essais d’ indentation avec indenteur Berkovich et TCC sur e mélange homogene, les agglomérats et au
hasard sur la surface du matériau 7. Les fréquences sont adimensionnées par le nombre d’ essais— il figure entre
parentheses dans |la |égende — réalisé dans la configuration donnée. 11 s'agit d'un module moyen calculé entre

1 um et d' enfoncement maximal — inférieur a 10 pm—.

9,0E+02
=— E* (modél e rhéologique) E* (sans modéle) /
8,0E+02 /
7,0E+02
Effet de la déformation de /
6,0E+02 I'aggtomérat sensible \/
E 5,0E+02
=
x| 40E+02
e eceees. «— abilisation du module
3,0E+02 / -
2,0E+02
<+— Prolongement de la courbe & zéro
10E+02 —— e module réduit mesuré tend vers celti du mélange
Module réduit du mélange A
0,0E+00 +-—2— ‘ ‘ : : : |
0,0E+00 1,0E+03 2,0E+03 3,0E+03 4,0E+03 5,0E+03 6,0E+03

Déplacement de I'indenteur [ nm]

7,0E+03

Graph. 5 : Comparaison du module de réduit obtenu par un dépouillement classique et par I’ utilisation du
modeél e rhéologique présenté. Dans le premier cas, il n'y a pas stabilisation du module avec |e déplacement de
I"indenteur, tandis que, dans le second, un pallier est observé pendant quelques microns. L’ sur

I’agglomérat traité correspond a celui de la Figure 15d., le rayon moyen est de 25 pm.
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Sans déconvoluer les propriétés mécaniques, celles mesurées sur I'agglomérat ne se stabilisent jamais.
La valeur moyenne du module de d’Y oung réduit — calculé de 1 um d’ enfoncement a I’ enfoncement
maximal — est alors de |’ ordre de 70 MPa + 30M Pa avec un indenteur Berkovich. En déconvoluant les
propriétés mécaniques, le module réduit se stabilise sur quelques microns avant de croitre car la
déformation de I’ agglomérat ne peut plus étre négligée™. En effet, I'essai sollicite un volume dont le
rayon est de I’ ordre 10 fois |’ enfoncement. La valeur moyenne obtenue sur le plateau est de |’ ordre de
300 MPa.

Les mesures de dureté dépouill ées avec la méthode classique donnent les résultats suivants :

- pour l'indenteur Berkovich: 0.69MPa +0.14MPa sur le méange homogéene et
3.0 MPa+ 1.8 MPasur I'agglomérat ;

- pour I'indenteur TCC : 1.61 MPa + 0.39 MPa sur le mélange homogene et 8.22 MPa+ 7.03 MPa
sur I’ agglomeérat.

Pour les agglomérats, les résultats sont trés dispersés et la courbe donnant la dureté en fonction de
I"enfoncement décroit en fonction de I’ enfoncement de maniére analogue a ce qui est observeé sur le
module éastique. Le mélange élastique a une influence sur la déermination de la dureté de
I’ agglomérat. Une estimation plus précise peut tout de méme étre réalisée :

H = Fy/A et AD1/E pour un indenteur conique
donc H JFyn.E'
d' 00 : Haggo/Hindtange [ E aggio/ E méange
Haggio/Hrmaiange L7110
L’ agglomérat est donc bien plus dur que le mélange homogene.

Les indenteurs Berkovich et TCC donnent des valeurs de tangentes de I’ angle de perte peu dispersées

et identiques entre elles. Les essais réalises sur les agglomeérats et |e mélange homogeéne indiquent :

- pour l'indenteur Berkovich: 0.17+0.09 sur le méange homogene et 0.18+0.04 sur
I"agglomérat ;

- pour I'indenteur TCC : 0.21 £ 0.07 sur le mélange homogéne et 0.17 + 0.01 sur |’ agglomérat.

Les résultats trouvés sur le mélange homogene sont en accord avec ceux présentés dans la partie
précédente. Par ailleurs, la tangente de I'angle de perte ne varie pas avec |’enfoncement. Par
conséquent, dans le domaine de sollicitation étudié, le mélange homogeéne et I’ agglomérat ont la méme
tangente de I’ angle de perte. Pour espérer observer une différence, il faudrait probablement se placer
dans un domaine de sollicitation ou I hétérogenéité du matériau serait plus manifeste, par exemple au
voisinage de latempérature de transition vitreuse.

1 Lorsque I’enfoncement de I'indenteur dans I’agglomérat devient du méme ordre que le rayon de I'agglomérat, la
déformation de ce dernier n'est plus négligeable et introduit un déplacement supplémentaire qui peut &re modélisé
simplement. L'agglomérat est déformé entre I'indenteur et le mélange homogene, la contrainte dans la direction de
I”enfoncement a pour expression :

g= E]_*E,
ou:
o= Plme?;
£= &1 : & estladéformation del’ agglomérat due a I'effet del’indenteur et du mélange homogéne.

Par conséquent : & = Pr/ (7e?E;") et laraideur del’agglomérat est : S; = m@2E,/ T
Le modele de rhéologique proposé Figure 16b peut donc étre complété par un autre ressort en série de raideur S;.

Cependant, la résolution de ce systéme non linéaire ne peut se faire analytiquement, ¢’ est pourquoi il ne sera pas appliqué
ici.
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5. Comparaison entre indentation et caractérisations volumiques
5.1. Déformation induite par un essai d'indentation

La comparaison entre les résultats donnés par la nano-indentation et les caractérisations volumiques
permet de déterminer, a posteriori, le niveau de déformation induit par |es essais de nano-indentation.

Le Graph. 6 donne I'évolution du module de cisaillement réel en fonction de la déformation. Il est
obtenu en regroupant des résultats trouvés par la caractérisation de |'équivalence temps-température,
du comportement dynamique en fonction de la température pour différentes charges imposées et de la
fatigue (partie 2).

L'approximation par une loi puissance de la variation du module de cisallement réel (Graph. 6)
donne:

- pour I'indenteur Berkovich une déformation associée de 0.3% pour G' = 7.9 MPa;

- pour l'indenteur TCC une déformation associée de 0.5% pour G' = 6.9 MPa.

Ces déformations sont cohérentes avec celles obtenues en réalisant une approximation linéaire entre
les deux points de plus faible déformation pour latangente de I'angle de perte :

- pour l'indenteur Berkovich une déformation associée de 0.3% pour tan 6= 0.17 ;

- pour l'indenteur TCC une déformation associée de 0.6% pour tan d= 0.21.

L'écart entre la valeur de la tangente de I'angle de perte fournie par la caractérisation de I'équivalence
temps-température (=0.14) et celle fournie par les autres moyens (=0.25) ne trouve pas d'explication
(Graph. 6).

1,20E+07 06
G: & WLF HDMA A Fatigue
* Tan o : | OWLF ODMA A Fatigue
1,00E+07 |- 05
8,00E+06 S 04
= O o
&, 6,00E+06 . = 03 g
o ] =
" e o o
...... - A & aa
4,00E+06 B — 02
| \
2,00E+06 01
0,00E+00 : : 0
1,00E-03 1,00E-02 1,00E-01 1,00E+00

Graph. 6 : Evolution du module de cisaillement réel et de la tangente de I'angle de perte en fonction de la
déformation a 25°C et 10 Hz pour différents essais de caractérisation mécanique : caractérisation de
I'équival ence temps-température (WLF), caractérisation dynamique (DMA), caractérisation en fatigue a faible
nombre de passages (Fatigue, voir la partie 2).
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Le demi-angle au sommet du cone réalisant |'indentation est la seule dimension caractéristique du
probléme d'un céne indentant un milieu semi-infini.

Ainsi : e=altan @ Equation 1

Pour l'indenteur Berkovich: o =8x10°
Pour I'indenteur TCC: a =5x10°

Donc, a serapris égal 46.5x10°,

Dans de cas des matériaux élasto-plastiques, a est de I'ordre de 0.2 [Johnson, 1994].

5.2. Traction et indentation

Le niveau de déformation des différents essais de nano-indentation éant déterming, ils sont comparés
aux essais de caractérisation volumique, en particulier, aux essais de traction et de frottement sur le
tribométre en température.

En préliminaire, il faut calculer larelation liant la contrainte ala déformation.

. . dF ' .
En indentation : t=2 E a Equation 2
dh  1-v2
Cas de I'indenteur conique :
Pour un indenteur conique : a=htan 6 Equation 3
et ladéformation est : g=a/tan @ (Equation 1)
' 2
Par conséquent, F = E a

" (1-v?) tan6

F. 1

™2 amn(1-v?)

Donc lapression de contact est :

F
D'ou: ~=65E ¢
mz

Cas del'indenteur sphérique :

On considére que E' ne dépend que de la déformation dans la plage de sollicitation. E' est approximé
par lafonction :

E'=E&" Equation 4
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ou E'; et n sont deux constantes du matériau testé.

2
Pour un indenteur sphérigque : h =% Equation 5
et ladéformation est : g = aldR Equation 6

256E,R a [

Par conséquent, =
(1-v3(n+3)#ARDO
: F 16E,
Donc la pression de contact est : n 0 n+l

2 n(1-v3)(n+3)
Pour le matériau 7, sur la plage 0 a 30% de déformation de la courbe de traction :
E' =7x10°%7 Equation 7

F
D'ou: "=2F ¢
mZ

Les essais dindentation avec des indenteurs coniques ou sphériques peuvent donc étre comparés aux
essais de traction uni-axiale en divisant la dureté par respectivement 65 et 2 pour le matériau 7. Aing,
larelation suivante, analogue a celle en traction, est obtenue :

O = E'e

F

n

R . - 1
0l O est la contrainte équivalente : O =—

> K = 2 pour une sphere sur le matériau 7
K TE

K = 65 pour un céne

Le Graph. 7 compare un de traction uni-axiale, effectué sur le matériau 7, aux essais de nano-
indentation ou aux essais de frottement réalisés sur le tribométre en température. Pour tous les
résultats, latempérature d'essai est de I'ordre de 25°C. Cependant, |es fréquences de sollicitation sont
différentes:

- 0.06 Hz pour I'essai detraction;

- 32 Hz pour les essais de nano-indentation ;

- entre0.1 et 1 Hz sur le tribométre en température.

La température de transition vitreuse du matériau 7 étant de —35°C, les modules ne changent pas
d'ordre de grandeur & 25°C et aux fréguences de sollicitation considérées.

Pour les essais effectués sur le tribomeétre en température, le rayon de contact est obtenu en mesurant a
la regle la largeur de la trace pour 100 passages. Ceci explique la dispersion assez importante des
mesures pour cet . Ladéformation en est déduite a partir des résultats présentés dans le chapitre 2.

Aingi, le Graph. 6 montre que les différents résultats sont cohérents entre eux. Il est donc possible de
comparer les résultats d'indentation a ceux de traction.
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1,00E+07
o Tribomeétre en température
——Traction
A Nano-indentation
1,00E+06
T
a,
g
S 1,00E+05
>
o
S
A
1,00E+04 A
1,00E+03 : :
1,00E-03 1,00E-02 1,00E-01 1,00E+00

Graph. 7 : Comparaison d'un essai de traction uniaxial avec les essais de nano-indentation et de frottement
effectués sur le tribométre en température. En abscisse, figure la déformation et en ordonnée la contrainte ou la
contrainte équivalente. La température est de 25°C, mais les fréguences de sollicitation sont différentes pour les

essais: pour latraction uni-axiale la fréquence est de I'ordre de 0.06 Hz, 32 Hz pour les essais de nano-
indentation et entre 0.1 et 1 Hz sur le tribométre en température.

6. Conclusion

L'étude des propriétés mécaniques de surface montre, tout d'abord, gu'aprés accommodation ces
derniéres se stabilisent. Le passage répété du frotteur ne provoque pas une dégradation importante des
propriétés mécani ques de surface a échelle ou celles-ci ont été mesurées.

Une fois le niveau de déformation induit par les essais d'indentation évalué, une comparaison avec les
essais de caractérisation volumique devient possible. Elle montre que les différents résultats sont
cohérents entre eux, ce qui permet de conclure gue les données issues des caractéri sations volumiques
peuvent donc étre utilisées pour représenter le comportement mécanique de la surface.

Par ailleurs, les essais prouvent que le mélange possede des propriétés mécaniques hétérogenes a une
échelle de I'ordre de 100 um, puisque les agglomérats ont un module d'Y oung de |'ordre de 300 MPa
contre 30 MPa pour le mélange homogene. Le calcul d'ordre de grandeur effectué dans le chapitre 2,
donnait E' = 500 MPa pour les agglomérats.
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Chapitre 5 : Compléments et proposition d'un mécanisme
de création des cratéres d'usure

1. Introduction

Les résultats établis dans les deux chapitres précédents incitent a compléter I’ étude de I’ usure douce
des élastomeéres chargés réticul és par celles du frottement et de la perte de masse. En effet, le troiséme
chapitre a notamment permis de préciser les conditions de charge normale conduisant a la création des
crateres.

L’ étude du frottement complétera la connaissance des conditions mécaniques régnant a I’ interface en
explicitant la sensibilité des efforts tangentiels aux différentes conditions d'essai. Ce troisiéme
chapitre a également montré que les cratéres et les rides coexistent dans des conditions d’ usure douce.

L’ étude de la perte de masse préciserala contribution de I’un et |’ autre facies al’ enlévement global de
matiére observe.

Le quatrieme chapitre prouve que le matériau contient des hétérogénéités, les agglomérats, aux
propriétés mécaniques trés différentes de celles du mélange homogéne. Elles constituent donc des
candidates potentielles pour initier des crateres dusure. Des résultats plus complets sur les
agglomérats seront par conséquent présentés.

L’ ensemble des données précédemment recueilli permettra donc, dans la derniéere partie de ce chapitre,
de proposer et de valider un mécanisme pour expliquer laformation des crateres.
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2. Frottement
2.1.  Objectifs

L'étude du frottement des élastomeres constitue en soi un sujet extrémement complexe qui n'est pas
encore, maintenant, parfaitement compris. L'objectif, ici, n'est donc pas dexpliquer finement le
frottement, mais d'apporter un éclairage différent et complémentaire afin de tenter de mieux
comprendre l'usure douce, en particulier, de mieux cerner les conditions mécaniques et les
phénomeénes physiques dans le contact. Ainsi, cette partie sattachera a discuter I'effet de la vitesse de
glissement et de latempérature, du nombre de passages et de laforce normale sur |e frottement.

2.2. Effet vitesse de glissement et température
2.2.1. Conditions expérimentales

L es conditions expérimental es sont celles appliquées dans le chapitre 3 pour la détermination de I'effet
de la vitesse de glissement et de la température sur le faciés d'usure. Les résultats sont considérés a

1000 passages.

Les valeurs de la force tangentielle utilisées pour un passage donné sont leur moyenne sur une
séquence d'acquisition.

2.2.2. Résultats

Le Graph. 1 donne I'évolution du facteur de frottement en fonction de la température pour une vitesse
de glissement de référence : 10 mm/s. L'utilisation de I'équivalence temps-température déplace les
valeurs de frottement, issues d'essais a des vitesses différentes, sur la courbe obtenue, en réalisant un
balayage en température. Une courbe maitresse est trouvée, |'équivalence temps-température sur le
frottement est donc a nouveau vérifiée [Grosch, 1971].

Le frottement est couramment relié a la tangente de I'angle de perte pour modéliser, soit le
comportement adhésif, soit le comportement visqueux. En effet, il est souvent considéré que ceux-ci
constituent les manifestations physiques de mouvements moléculaires sur des dimensions différentes
[Moore, 1972]. Le frottement visqueux est causé par la réponse visqueuse d'un volume relié aux
dimensions de |'aire de contact, tandis que le frottement adhésif est causé par I'interaction directe entre
les molécules situées a l'interface des deux solides en contact. Ce dernier comportement donne lieu a
des modélisations du type cinétiqgue moléculaire [Moore, 1972], [Schallamach, 1952] [Bartenev et
coll., 1965].

L e maximum de frottement et le maximum de |a dissipation concordent en réalisant un décalage de 1/6
10° Hz par I'équivalence temps-température. La vitesse de glissement étant de 10 mmvs, une distance
caractéristique, A, de 60 nm est obtenue :

107

Lioe
6

A =6.10"*m=60 nm

Cette ordre de grandeur est confirmé par une étude analogue sur le matériau 3 (chapitre 2, partie 2)
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Chapitre 5 : Compléments et proposition d'un mécanisme de création des cratéres d'usure

Cette dimension caractéristique est la méme que celle obtenue par Grosch [Grosch, 1971]. Il
I'interpréte comme représentative des sauts des molécules a la surface du polymére. Elle est arelier a
la distance inter points de réticulation obtenue dans le chapitre 2 — de 10 &4 100 nm — et ala taille des
charges présentes dans le mélange. Il est intéressant de remarquer que Gent [Gent et coll., 1994]
introduit une dimension caractéristique comprise entre 1 et 10 nm pour recaler sa courbe maitresse du
taux de restitution d'énergie par rapport aux modules dynamiques. La nécessité dintroduire cette
grandeur n'est donc pas propre aux essais de frottement.

25
2 f fan8 ¢ Graph. 1 : Evolution du facteur
e . * de frottement en fonction de la
- o3, température & une fréguence de
815 . M 1 Hz et pour une charge normale
T e de 44.4 N. La tangente de I'angle
§ 1 de perte figure aussi sur le
« graphique. Pour que les maxima
des deux courbes se situent a la
0,5 méme température, il faut
introduire une dimension de
0 - T T T 1 60 nm.
-60 -50 -40 -30 -20

T[°C]

2.3. Effet charge normale
2.3.1. Conditions expérimentales
Les résultats des expériences a température ambiante présentés dans e chapitre 3 sont utilisés.

Par ailleurs, des essais complémentaires, avec une épaisseur d'éprouvette de 1 et 25 mm, une bille de
diamétre 25.4 mm et des charges normales de 4.7/ 9.4/ 26.4 | 44.4 | 57.7 N, ont éé réalises pour
étendre la plage de charge normal e virtuellement investiguée en semi-infini.

Afin de vérifier que latransformation couche mince / couche épaisse est bien valable, des essais dans
les méme conditions de déformation et de vitesse de déformation ont éé menés en divisant toutes les
grandeurs dimensionnelles par deux :

- diamétredelabille: 12 mm;

- @paisseur del'éprouvette: 1 mm;

- vitessedeglissement : 5 mm/s;

- température: 25°C;

- chargenormale: 13.2 ou 26.4 N.

Ces essais correspondent a ceux sous 26.4 et 44.4 N dans les conditions habituelles.

De plus, I'ensemble des résultats obtenus sur le tribométre en température a été comparé avec celui
réalisé sur d'autres moyens d'essai, a température ambiante :
- un scléromére : il permet d'effectuer un rayage en contrélant la charge normale. Les forces
normal es et tangentielles sont mesurées en continu [Jardret, 1996] ;
- lenano-indenteur présenté dans de deuxiéme chapitre.
L es surfaces testées avaient préalablement été accommodées pendant 100 passages sur le tribometre
en température sous 26.4 N.

126



Sur le sclérometre, la vitesse de glissement est de 250 pum/s et la bille, en acier 100C6, posséde un
diamétre de 4 mm. Les charges normales appliquées sont : 0.7/ 1.3/ 3.7 / 6 N. Pour chaque rayure la
force normale moyenne est recal cul ée.

Sur le nano-indenteur, la vitesse de glissement est de 1 unvs et la bille, en diamant, a un diamétre de
20 um. Les charges normales appliquées sont : 20 uN / 1 mN. Sur chaque rayure, la force normale
moyenne est recalculée. Les essais sous 20 UN sont a la limite de la résolution de I'appareil. Ils
fournissent donc des résultats assez dispersés, mais néanmoins suffisamment significatifs pour étre
présentés.
Pour obtenir un facteur de frottement affranchi de I'influence de la rugosité, tous les résultats sont
présentés pour 100 passages. En effet, dans ces conditions, le matériau est accommodé et la rugosité
demeure faible (chapitre 3).
Les effets des écarts des vitesses de déformation entre les essais sont négligés: il est considéré que,
compte tenu de la température d'essai, ceux-ci ne conduisent pas a de grandes modifications des
propriétés mécaniques.

2.3.2. Résultats

Les résultats sont présentés dans le Graph. 2.

1,00E+04
y=1,52x+ 10,00
R*=098 ,~+
1,00E+03 >
o
o2
y=285x+ 21,74 8
2 _ &
R® = 0,96 gﬂi p
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m [ <
W ! o % ok
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1,00E+01 B < tribométre en température

O nano-indenteur

A sclérométre

+ tribométre en température (diametre de bille : 12 mm)
1,00E+00 ‘ T T ‘

1,00E+00 1,00E+01 1,00E+02 1,00E+03 1,00E+04

Fn* [N]

Graph. 2 : Evolution de la force tangentielle en fonction de |a force normale obtenu a I'aide de différents moyens
d'essais et pour différents chargements. Tous les résultats ont été transposés a |'aide des formules du chapitre 2,
ala configuration de référence : c'est-a-dire pour une bille de diamétre 25.4 mm frottant sur un milieu semi-
infini. Les essais sur tribométre et sclérométre ont été réalisés avec des billes en acier 100C6, tandis qu’une
bille en diamant a été utilisée sur le nano-indenteur.
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Chapitre 5 : Compléments et proposition d'un mécanisme de création des cratéres d'usure

Les expériences de vérification sont parfaitement concluantes. Les essais de validation du passage
couche mince / couche épaisse sont cohérents entre eux puisgquils se superposent avec les essais
effectués dans d'autres conditions tribol ogiques, mais avec la méme déformation et la méme vitesse de
déformation. De plus, les essais sur sclérometre sont trés proches des essais sur le tribométre en
température. Les grandeurs fournies ne sont donc pas propres au moyen dessai utilise, mais
intrinsegque au contact.

L'ensemble des essais réalisés avec un contact élastomére / acier — sur le tribométre en température et
le sclérométre — sur |e tribomeétre en température forme une droite dont |'éguation est :

Fr*= 1.5 Fy*+ 10

Pour un contact & astomére / diamant — sur |e nano-indenteur —, la courbe de frottement est :
Fr*= 28 Fy*+ 21

De maniére logique, I'élastomére adhere plus sur le diamant que sur |'acier.

Une relation aussi ssimple peut sinterpréter de différentes maniéres : soit a la maniere de Briscoe et
Tabor [Briscoe et coll., 1978] soit ala maniére de Derjaguin [Derjaguin, 1957].

Pour Briscoe et Tabor, la contrainte tangentielle résultant du contact sexprime de la matiere suivante :
T=fp+ 1

ou:

- pestlapressondecontact: p= FW/A;

- testlacontrainte de cisaillement al'interface: 1= F{/A;

- Tpestlacontrainte de cisaillement seuil nécessaire ala séparation des surfaces.

Cette formulation intégre les interactions mécaniques entre les rugosités en contact et la cohésion
mol éculaire [Mazuyer, 1989].

Derjaguin en reformulant la loi de Coulomb, donne un autre sens physique au frottement. En effet,
I'effort normal, F'y, est, dans ce cas, la somme des efforts extérieurs, Fn&, et des efforts intérieurs,
FNInt -

F‘N - FNInt + FNeXt

Laforce de frottement devient ainsi :
FT = f( FNim + FNeXt)

f.FN™ représente les interactions mécaniques dues aux rugosités de surface et générées par la charge
normale et f.F\®>* est I'attraction moléculaire au niveau du contact [Mazuyer, 1989]. Les actions
internes au contact peuvent étre interprétées dans le cadre des théories de I'adhésion.

Pour les dastomeéres, Barquins [Barquins, 1987] trouve auss une relation linéaire entre la force
tangentielle et la force normale. L'écart a l'ordonnée a l'origine résulte, selon lui, de I'intervention des
forces d'attractions moléculaires, donc il estime que la loi de frottement sinscrit dans le cadre de la
formulation de Derjaguin. Il propose d'exprimer laforce normale par :

Fy =F, +3mR+,/(6rmvRF, +(3rmR}E)

ou w représente |'énergie d'adhésion de Dupré.
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Si le facteur de frottement est fixé a 1.5, les essais sur le tribomeétre en température sont bien
approximés en prenant une énergie de Dupré de l'ordre de 10 Jn? — en considérant simplemerlﬂ
I'ordonnée al'origine de laloi de frottement, c'est-a-dire aFy = 0, I'énergie de Dupré est de 28 J/m2 —-
Cette valeur est bien trop grande. L'énergie de surface n'est donc pas le mécanisme responsable de
I'adhésion. |l faut probablement sorienter vers un frottement de type Briscoe — Tabor pour lequel
I'interface posséde une rhéologie propre. Il est possible d'envisager que des molécules de la surface de
I'élastomere viennent se coller ala surface de I'indenteur. Elles seraient aors étirées puis rompues lors
du frottement. Elles gouverneraient alors larhéologie de I'interface.

Si la phase de déchargement de la surface est mesurée avec une grande précision par nano-indentation,
il est effectivement constaté que la décharge seffectue par &coups successifs caractéristiques d'une
séparation discontinue des surfaces (Graph. 3). Les molécules se décollent de la surface ou se rompent
les unes aprés les autres.
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2.4. Bilan

L'influence de la force normale ou de la température sur le frottement montre que I'adhésion joue un
réle important dans le probléme considéré. La dimension caractéristique obtenue — de I'ordre de la
distance entre deux points de réticulation — et la valeur de I'adhésion indiquent qu'elles sont dues au
collage des chaines de la surface de I'élastomére sur la surface frottante. Pour compléter la
compréhension de larhéologie de I'interface, il faudrait également étudier les fluctuations de la force
tangentielle observées lors d' une séquence d’ acquisition et non présentéesici.

L'utilisation des résultats établis dans le chapitre 3 permet de corréler le facteur de frottement apparent
au faciés d'usure pour les faibles nombres de passages, pour lesguels la rugosité reste encore
négligeable. Cependant, lorsque ces derniers augmentent, une telle relation devient hasardeuse dans la
mesure ou la rugosité de la surface complique considérablement le comportement tribologique. Le
facteur de frottement mesuré intégre alors I'ensemble des frottements locaux engendrés par des micro-
contacts dans des conditions souvent tres différentes.

1 Cette valeur est proche de celles trouvées par nano-indentation dans le chapitre 2.
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Chapitre 5 : Compléments et proposition d'un mécanisme de création des cratéres d'usure

3. Perte de masse
3.1.  Objectifs

Lesrides et les cratéres sont deux modes d'usure concurrents de I'élastomére (chapitre 2). Cette partie
propose de déterminer la contribution des crateres dans la perte de masse totale mesurée.

3.2. Conditions expérimentales

Les expériences considérées sont celles, dé§ja présentées dans les chapitres précédents visant a
déterminer, sur le tribométre en température, |”influence du nombre de passages, de la charge normale
et de latempérature sur le facies d’ usure.

L es expériences de suivi de facies (chapitre 3) seront également analysées en terme de perte de masse
dans cette partie.

3.3. RésultatsEI

A partir des mesures de surface de type A (pp 58), une analyse des paramétres morphol ogiques donne
acces a des grandeurs permettant de déduire la perte de masse imputable aux cratéres. Le Tableau 1
indique, pour plusieurs essais, le rapport entre le volume contenu dans les cratéres et le volume de
matieére enlevée par usure. Le volume des cratéres est obtenu a partir du nombre de trous comptés sur
la surface et du volume moyen de ces trous (Figure 1). La majeure partie des résultats est issue d'un
traitement automatique sur un logiciel préalablement validé par des mesures manuelles.

Les cratéres ayant une durée de vie de I’ ordre de 1500 passages, seuls les releveés effectués pour des
passages inférieurs a 1500 doivent étre considérés. Ainsi, les résultats montrent que les cratéres ne
contribuent que pour environ 10% du volume de matiére globale enlevée (Tableau 1) (16% + 5%). La
formation des cratéres ne provogue donc qu’ une faible perte de masse. Le mécanisme responsable de
I’usure douce, dans le systéme tribologique considéré, n’est donc pas celui provoquant les cratéres.
Ceux-ci sont la signature d' une vitesse d'usure.

Par ailleurs, le nombre de cratéres par unité de surface est indépendant de la charge normale appliquée
et du nombre de passages (Tableau 1) : il est d environ 31 + 8/mmz,

Une autre approche consiste a analyser la vitesse d’ usure. Elle donne une estimation du nombre de
passages hécessaires a la création des cratéres, si latotalité de la perte de masse est due a ceux-ci et si
leur évolution est négligée. Pour une charge normae de 57.7 N, la vitesse d'usure, v,, varie
linéairement avec e nombre de passages. Elle peut s exprimer de différentes maniéres :

v, = 7x10° g/passage/mn? ou v, = 7x10° pm’/passage/mn? ou v, = 7 nm/passage.

Ce résultat est confirmé par les suivis de faciés pour lesgquels le nombre de points de mesure est plus
important (Graph. 4). Lavitessed' usure est de :
- pour Fy=26.4 N : de 0 a200 passages, V, = 1.1x10" g/passage/mmn?
et de 200 & 1300 passages, v, = 1.6x10°® g/ passage/mne? ;
- pour Fy =57.7 N :de 0 2400 passages, v, = 4.6x10" g/ passage/mn?
et de 400 & 1600 passages, v, = 1.6x10°® g/ passage/mm?.

2 |_es pertes de masse obtenues par pesée ont été confirmées par des mesures du volume de la trace : le ratio entre ces deux
modes d'évaluation est de 1.6 +1.5. L'incidence de I'effet Mullins sur la variation de volume est inférieure a 10%
(chapitre 3).
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cratere_| Figure 1 : Mesure du volume contenu dans les cratéres. Lorsque la
surface est topographiée, la représentation numérique de cette surface
est traitée grace a un logiciel qui détermine le nombre de trous
rencontrant un plan situé a une certaine distance, ou seuil, dela
surface moyenne. 11 calcule également le volume moyen, le diamétre
- moyen et la profondeur moyenne des trous situés au dessous de cette
Cratere surface. La connaissance de ces grandeurs moyennes et du seuil
permet de saffranchir du niveau de seuillage et de connaitre le volume
total destrous.

seuil —

Tableau 1 : Rapport entre le volume des cratéres et |e volume de matiére enlevée lors des expériences de
frottement pour différentes charges et différents passages. ny est le nombre de trous détectés de maniére
automatique par mme, tandis que ny,, est le nombre de trous détectés manuellement par mne. vy est le volume
moyen des trous mnt. Vpard Verateres €5t |€ rapport entre la matiére enlevee et |e volume des cratéres sur la méme
surface en prenant une densité de 10° kg/m®, soit 10™2 g/um?®.

Charge[N] | Nbredepassages| nq[mm?] Ngm [MM?] Va [un] Vipdm / Verateres
26.4 330 22 22 1750 /
26.4 330 20 19 1000 /
26.4 330 21 24 1620 /
44.4 300 22 19 1360 20
44.4 300 36 30 1580 70
44.4 1000 46 / 800 6
44.4 1000 48 / 870 13
44.4 1000 43 / 1390 23
57.7 1000 30 31 2320 12
57.7 1000 28 27 2290 10
57.7 1000 33 31 1050 19
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Graph. 4 : Evolution de la perte de masse en fonction de nombre de passages pour le suivi de faciés sous 26.4 N et
57.7 N. Pour ces deux expériences, la perte de masse varie linéairement avec le nombre de passages jusqu’ a environ
300 passages, puis €lle varie toujours linéairement avec le nombre de passages, mais avec une pente plus petite.
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Chapitre 5 : Compléments et proposition d'un mécanisme de création des cratéres d'usure

Dans les premiéres centaines de passages, la vitesse d usure est donc plus élevée que par la suite.
[Grosch et call., 1966] observent le méme résultat au cours de leurs expériences. La vitesse d usure
stabilisée est de 1.6x10® g/passage/mm? pour |es deux conditions de chargement.

L’ éude de I’ évolution des cratéres, effectuée dans le chapitre 3, a montré que les cratéres croissent
dans les premiers passages puis décroissent pour enfin disparaitre. Pour une densité de cratéres de
30 /mm?, un volume moyen de cratére de 10* um?® et une croissance des cratéres sur 300 passages, la
vitesse d'usure est de 10”° g/passage/mn. Il y a donc un ordre de grandeur de différence entre la
vitesse d' usure globale et la vitesse d’ usure due aux cratéres.

Le volume des cratéres est compris entre 10° et 10° um® et la vitesse d’usure est de I’ordre de
10" um?*/passage/mm, il faut donc entre 0.1 et 10 passages pour former un cratére. Ainsi, un passage
peut suffire pour créer 10 petits crateres tandis que 10 passages peuvent étre nécessaires pour genérer
les plus gros. Pour renouveler la surface, il faudrait de I’ ordre de 10% /mm? cratéres. Or, lors des suivis
de facies réalisés jusqu’a 1500 passages environ, il n’ apparait que trés peu de nouveaux cratéres. Par
consequent, I’ essentiel de la perte de masse n’ est pas d0 aux cratéres, mais aun autre méecanisme.

Par ailleurs, sur les surfaces usées, deux cratéres sont trés rarement jointifs.

Enfin, il est intéressant d'étudier la perte de cote due au frottement de I'élastomére sur un meétre, ou
taux d'usure, ¢, ainsi que I'énergie spécifique d'usure, ¢ :

V
(0% gz
a v,

ou T est la contrainte de cisaillement moyenne dans le contact.

Pour les expériences présentées, le taux d'usure est de I'ordre de 1 um/m et |'énergie spécifique d'usure
de I'ordre de 10° Ymm?®. Sur les aciers, dans des conditions d'usure douce, |e taux d'usure est d'environ
le nanométre par métre et I'énergie spécifique d'usure d'environ 10° ¥mm?® [Georges, 2000]. L'usure
douce des élastomeres est donc extrémement sévére s elle est comparée a celle existant sur les aciers.
Dautre part, I'introduction du taux d'usure permet bien de retrouver que les cratéres engendrent une
usure moindre que les rides. En effet, les vitesses d'usure des deux expériences figurant dans le Graph.
4 sont identiques pour un nombre de passages supérieur a 400. En revanche, leurs rayons de contact
sont différents car les charges normales appliquées sont différentes. Aing, le taux usure associé a la
plus forte charge, présentant des crateres, est inférieure a celui associé a la plus faible charge,
présentant, quant alui, desrides a partir de 1000 passages de I'indenteur.

Sur pneumatique, la perte de cote et la longueur glissée sont respectivement de I'ordre de 10™° m et
10" m par tour de roue (pp 7 et pp 8). Dans ce cas, le taux d'usure est donc de I'ordre de 10 pm/m.
Entre le taux d'usure trouvé sur le tribomeétre analytique et celui obtenu dans le systéme rédl, il existe
donc deux ordres de grandeur. Cet écart peut se justifier par I'utilisation de mélanges plus performants
sur pneumatique et le fait gqu'un éément de la roue ne touche pas une aspérité du sol a chague tour de
roue, mais seulement tous les 10 ou 100 tours.

3.4. Bilan

Les approches directes ou indirectes adoptées pour mesurer |a perte de masse prouvent clairement que
les crateres ne contribuent qu'au maximum pour 10% a la perte de masse globale. Cette valeur
congtitue, en effet, une maoration puisgue les crateres sont accompagnés d’'un bourrelet dont le
volume en est voisin. Pour le systéme tribologique considéré, les rides sont donc le principal vecteur
de | usure.
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4. Role des agglomérats

Les élastoméres chargés réticulés comportent des agglomérats dont les propriétés sont trés différentes
de celles du mélange homogeéne (chapitre 3) et d'un diamétre de I'ordre de la centaine de micrométre.
L es cratéeres sont également de I'ordre de 100 um de diametre. Il faut donc sinterroger sur le réle des
agglomérats dans la formation des crateres d'usure.

Dans cette partie, le nombre et lataille des agglomérats et des crateres sont compares.
4.1. Nombre de cratéres et d'agglomérats

L'étude de la perte de masse a indiqué que le nombre des crateres est indépendant de la charge et du
nombre de passages (partie 3). Leur densité est de I'ordre de 30 par mm2,

Cette valeur peut étre confrontée & celle des agglomérats comptés sur des sections du matériau. Celles-
ci ont été obtenues en réalisant des coupes trés nettes au moyen d'une guillotine. Ces coupes ont été
ensuite observées a trés faible grossissement (x 50 ou x 100) au MEB afin de disposer d'images
suffisamment contrastées (Figure 2 du chapitre 2).

L e traitement des images donne une densité d'agglomérats de I'ordre de 60 par mm?2 pour un diametre
moyen de 25 um. Il faut, en effet, associer la densité a un diametre moyen puisque les images sont
préalablement filtrées avant le dénombrement et |a mesure des faciés. Ce résultat est cohérent avec des
mesures effectuées sur des dispositifs spéciaux évaluant la dispersion des mélanges [Goncalves, 1999].
Cette valeur correspond également a I’ état de dispersion couramment rencontrée dans les mélanges
industriels.

4.2. Taille des cratéres et des agglomérats
Le diamétre moyen de 25 um des agglomérats peut étre comparé a la largueur des cratéres apres au
maximum 100 passages. En effet, s les cratéres sont directement reliés a la présence des agglomérats,
leur largeur doit étre de méme dimension juste aprés leur création.

Leslargeurs des cratéres sont peu dispersees et sont comprises entre 20 et 60 pum.

Leslargeurs des crateres et des agglomérats sont trés voisins.
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Chapitre 5 : Compléments et proposition d'un mécanisme de création des cratéres d'usure
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Graph. 5: Fréquence d'occurrence de la largueur des cratéres pour un faible nombre de passages— inférieur a
100 — dans différentes conditions de chargement.

4.3. Bilan

Les agglomérats ont la méme densité et des dimensions voisines des celles des cratéres. De plus,
possédant des propriétés mécaniques trés différentes de celles du mélange homogene, ils jouent
probablement un réle trés important dans la création des faciés d’ usure douce.

5. Proposition d'un mécanisme de création des cratéres d'usure
5.1. Explications

L'ensemble des résultats obtenus précédemment permet de proposer un scénario simple dans lequel
['agglomérat est le principal responsable de la formation des cratéres d'usure : les cratéres résultent
de la plagtification des agglomérats a la surface de I'élastomére. De nombreuses données
concordent pour un tel mécanisme.

Les cratéres sont obtenus avec un systéme dont les dimensions sont trés différentes. Cela signifie que
laformation de ce facies n'est pas due seulement aux champs meécaniques engendrés par I'essai, mais a
un élément caractéristique dans le matériau qui en est l'initiateur. Les cratéres mesurent de I'ordre de
100 pm de diamétre, cette dimension est donc inférieure a 100 pm.

La caractérisation mécanique par nano-indentation a montré que les agglomérats sont beaucoup plus
rigides que le mélange homogéne — un rapport de |'ordre de 10 a été trouvé — (chapitre 4). De plus, ils
se plastifient pour une déformation de 10% environ. L'agglomérat étant lié a la matrice, la
plastification de celui-ci apparait pour une déformation de I'ensemble |égérement supérieure a son
seuil de plasticité. Les cratéres sont obtenus sur la surface lorsgue la déformation en indentation est de
10% (chapitre 3), ce qui correspond a un facteur de frottement apparent de 2 (partie 2). La déformation
en rayure est donc de 20% (chapitre 2). L'agglomérat subit, par conséguent, une déformation résiduelle
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de 10% aprés le passage de l'indenteur sur la surface, s I'ensemble de I'agglomérat plastifie. Ce
résultat doit se traduire au niveau de la morphologie finae de I'agglomérat.

Si on sintéresse maintenant a la forme des cratéres, on observe d'une part que le rapport entre la
profondeur et lalargeur du cratére est voisin de 10, c'est lavaleur de la déformation résiduelle. D'autre
part, la formation du cratere saccompagne de celle d'un bourrelet de dimensions voisines et suivie
d'une Iégere dépression. Ces éléments plaident & nouveau pour un mécanisme seffectuant a volume
constant et engendrant des déformations résiduelles dans e mélange homogene.

Les efforts dus au passage de l'indenteur déforment |'agglomérat. En premiere approximation, par
continuité des contraintes, il peut étre considéré que les contraintes dans I'agglomérat sont homogeénes
et égales a celles régnant dans le mélange homogeéne (Figure 2b.). La déformation de |'agglomérat
induit alors des contraintes résiduelles de compression al'arriere et de traction al'avant de celui-ci. Au
repos, ces efforts causent le basculement de I'agglomérat pour satisfaire a I'équilibre des moments et
disposer d'un systeme stable. In fine, un cratére et un bourrelet sont créés. L'angle de basculement, 3,
est au maximum égal al’angle de frottement :

F
B= Arctan%—N E
I:T

Il est donc de I'ordre de 30°. Or I'angle de fuite, correspondant a |'angle de basculement, mesuré sur les
cratéres (chapitre 3), est entre 15 et 40°.

Les suivis de faciés ont montré que les cratéres ont deux phases au cours de leur existence : une phase
de croissance et une phase de disparition (chapitre 3). La premiere période correspond au nombre de
sollicitations pour lequel le cratére est encore sensible & I'action de I'indenteur. En effet, d'une part, la
plastification créée par un passage de |'indenteur modifie la géométrie de la surface. Celle-ci interagit
ensuite plusieurs fois avec I'indenteur jusgu'a I'établissement d'un état permanent. D'autre part, le type
méme de comportement plastique — parfait, avec écrouissage isotrope ou cinématique ou combiné... —
et les interactions avec le mélange isotrope peut rendre I'agglomérat sensible ala longueur glissée. La
période de disparition des crateres correspond a une phase ou ils ne compensent plus |'abai ssement
généra de la surface dii aux rides par ces interactions géométriques ou ces propriétés mécaniques. Le
bourrelet disparait par abrasion.

—_—
bille
7 TR _ y
/ / J/ agglomérat Contrgi rnesde ///
mel . ompression
homogen S e / /

a. Agglomérat dansle mélange  b. Déformations de I'agglomérat sous  ¢. Déformation de I'agglomérat et

homogene avant le passage de le passage de l'indenteur. Les du mélange apreés le passage de
I'indenteur. déformations d'indentation et de I'indenteur. La relaxation des
rayage plastifient et changent la forme contraintes provoque un
de I'agglomérat. basculement de I'agglomérat et

formele cratére.

Figure 2 : Mécanisme de création des cratéres a partir des agglomérats.

Ladétermination du lieu sous I’ indenteur ou I’ agglomeérat plastifie peut étre réalisée :
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Chapitre 5 : Compléments et proposition d'un mécanisme de création des cratéres d'usure

A ['avant du contact

Soit gy la contrainte normale appliquée sur I'agglomérat. Par continuité des contraintes, -f.gp est la
contrainte subie par I'agglomérat dans la direction du mouvement. Par incompressibilité, la contrainte
orthogonale aux deux autres est (f+1).0. Les contraintes de cisaillement étant négligeables, e tenseur
des contraintes, g, est:

Ff 0 00O
gzaomo 1+f OE
HO 0 -1

Lacontrainte équivalente de von Mises, /J, est:

JI2=00\2,/(1+ f + )

A l'arriere du contact

La contrainte subie par I'agglomérat dans la direction du mouvement est fg, . Par incompressibilité, la
contrainte orthogonale aux deux autres est (f-1).0,. Les contraintes de cisaillement étant négligeables,
le tenseur des contraintes, o, est:

o 0 00O
gzaoa) 1-f OE
H 0 -1

La contrainte équivalente de von Mises, ,/J, est de nouveau :

VI2=00/2,/(1- T + )

Laplasticité de I'agglomérat apparait donc préférentiellement al'avant du contact.
L es agglomérats sont créés pour une pression de contact de I'ordre du méga Pascal, par conséquent, le
seuil de plasticité des agglomérats est de |'ordre de 4 MPa. Pour les matériaux céramiques, |e rapport

entre le module d'Y oung et le seuil de plasticité est compris entre 25 et 50 [Ashby et coll., 1991]. Ici, il
est de 75 : I'ordre de grandeur est donc respecté.

5.2. Validations
5.2.1. Expérimentale

5.2.1.1. Sur tribomeétre en température

Un essal a été réalisé pour visualiser plus directement I'effet du frottement sur la morphologie des
agglomérats. Une expérience de frottement a par conséquent été effectuée sur une surface pour
laquelle les agglomérats apparaissent nettement. Avant |'essai, une zone identifiée a éé cartographiée
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a l'aide du rugosimétre optique — relevé de type A — Aprés I'essai, la méme zone a été a nouveau
mesurée. Les conditions tribol ogiques sont |es suivantes :

- I'indenteur est une bille en acier de diameétre 25.4 mm ;

- I'éprouvette mesure 2 mm d'épaisseur ;

- lachargeimposéeest 57.7 N ;

- lavitesse de glissement est 10 mnv/s;

- 300 passages sont appliqués ;

- latempérature est de 25°C et I'nygrométrie de I'ordre de 30% ;

- lematériautestéest le 7.

La Figure 2 compare une zone des rel evés topographiques réalisés avant et aprés le frottement. Sur la
surface neuve, plusieurs agglomérats d'un diamétre de I'ordre de 50 um apparaissent. Apres I'essai de
frottement, des trous sont visibles devant les agglomérats : un cratére est créé.

Z um

Y pm
100 200 300 400 SO00

100 200 300 400

Vue de dessus

1]
1]

0 100 Z0o 300 400 500 Fifid 0100 200 200 400 SO0 G632
Hpm Hpm

Vue en perspective

Zoomd'une zone
Vue en per spective

a. Qurface de I'élastomére non frottée b. Surface de |'élastomére apreés frottement

Figure 3 : Effet d'un de frottement sur les agglomérats. a. et b. permettent de voir I'impact d'un essai de
frottement sur les agglomérats. Plusieurs observations sont présentées : vue de dessus, perspective et zoom d'une
zone ou un agglomérat est présent. L'essai de frottement a étéréalisé al'aide d'un bille en acier de 25.4 mmde
diametre sur une éprouvette de 2 mm d'épaisseur. La vitesse de glissement est de 10 mnvs et la charge normale
de57.7 N. Lematériau testé est e 7. L'essai a été effectué a température ambiante (environ 25°C) et
I'hygrométrie est de I'ordre de 30%.
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Chapitre 5 : Compléments et proposition d'un mécanisme de création des cratéres d'usure

5.2.1.2. Sur microscope électronique a balayage

L'observation au microscope éectronique a balayage des cratéres et de leur coupe indique que des
agglomérats sont trés souvent présents al'arriére du cratére (Figure 4).

La Figure 4 montre sur le matériau 7 que les agglomérats sont responsables de |'existence du bourrel et
et qu'ils basculent.

THI= 5,00 Y UE= 1R mm M= X 1.0 Fill= =00 kY ,]- q
20,080 | ' Moo

a. Coupe d'un cratére.

agglomérat

¢. Coupe d'un cratere vue en perspective. d. Coupe d'un cratéere vue en per spective.

Figure 4 : Coupe de cratéres sur le matériau 7. Observations au MEB. Des agglomérats sont présents a l'arriére
des crateres et forment le bourrelet.

Les sections des surfaces usées en couche mince présentent également des trous inexistants dans le
matériau neuf. Les calculs ééments finis prouvent que la pression hydrostatique atteinte est alors
suffisante pour créer de la cavitation : la pression hydrostatique est supérieure au seuil défini par Gent
(chapitre 1). Ces cavités sont révélées ensuite sur la surface par le frottement. Elles ne sont pas
responsables de la formation des cratéres puisgu'elles n'apparaissent pas dans des sections de
matériaux "semi-infinis' présentant des cratéres. Leur existence ou non peut permettre de borner un
encadrement de la pression hydrostatique subie par |e matériau usé.

Les observations (Figure 5) réalisées sur le matériau 4 prouvent que les cratéres ont la méme
morphologie sur un autre matériau. En particulier, les cratéres sont bien liés a la présence des
agglomérats. Le mécanisme propose est donc général a I’ensemble des matériaux présentant des
cratéres aleur surface.
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Figure 5 : Coupe decratére
sur le matériau 4. Observation
au MEB. Des agglomérats sont
; présentsal'arriére du cratére
agglomérat i _ et forment le bourrelet.

Sur certaines coupes de cratéres, des agglomérats ne sont pas présents, plusieurs explications sont
possibles:

- l'agglomérat est présent sur |'autre coté de la coupe puisque le passage de la lame, permettant de
réaliser une coupe, ne sectionne pas les agglomérats. Ceux-ci déforment la matrice et passent d'un
coté ou de l'autre de I'outil. La probabilité de voir un agglomérat sur une section de cratére est
donc del'ordre un demi ;

- l'agglomérat peut étre arraché par des passages ultérieurs de I'indenteur.

5.2.2. Numérique

Une modélisation numérique du systéme apporte une réponse fine aux phénoménes qui permet, dans
le cadre de I'étude, de valider les mécanismes proposés pour laformation des cratéres.

5.2.2.1. Géomeétrie, conditions aux limites et données numériques

La configuration géométrique et les conditions aux limites retenues sont celles utilisées pour modéliser
la couche mince dans |e deuxieme chapitre : le probléme est donc simplifié au cas 2D (pp 50), avec les
dimensions les plus proches possible du cas réel. Dans cette configuration, est gjoutée sur la surface
une fine couche de 60 um d'épaisseur maillée beaucoup plus finement. Cette couche comporte
I'agglomérat supposé hémisphérique de rayon 30 pm.

billerigide agglomérat

Figure 6 : Maillage de la surface de
I'élastomére. La couche supérieure, dans
laquelle est présent un agglomérat, est maillée
plus finement que le reste du matériau.

Le matériau est congtitué de 7012 ééments :
- 38dansl'agglomérat ;

- 6698 dans la couche supérieure ;

- 276 dansle reste du matériau.

Les ééments du maillage ont 4 noauds.

Le probléme est traité en grandes déformation et déformations planes.
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Chapitre 5 : Compléments et proposition d'un mécanisme de création des cratéres d'usure

5.2.2.2. Données mécaniques

La loi de comportement du mélange homogene est la méme que celle utilisée dans le chapitre 2.
L'agglomérat est supposé éasto-plastique parfait. Le module d'Young est de 200 MPa, sa limite
d'élasticité de 6 MPa et son facteur de Poisson 0.3. Le critére de plasticité est celui de von Mises.

La charge normale appliquée correspond, en terme de rayon de contact, aux 44.4 N sur cas 3D. Le
facteur de frottement est de type Coulomb et vaut 1.5.

5.2.2.3. Résultats

Le calcul éléments finis montre que les déformations plastiques équivalentes induites par le passage de
I'indenteur sont trés grandes : de I'ordre de 50% (Figure 7). L'agglomérat, a |'origine hémisphérique,
prend aors une forme alongée. Les contraintes résiduelles sont s intenses, au voisinage de
I'agglomérat, que le modéle ééments finis prévoit méme le basculement de I'agglomérat sous
I'indenteur (Figure 7b.).

Le calcul @éémentsfinis confirme donc le raisonnement réalisé précédemment.

|| 1.035e+00)

9.314e-01

.27 9e=0] indenteur

b & o 2 AE—Lr1

a. Déformation plastique
équivalente de
I'agglomérat avant son
basculement

140



L] 1. 035e+00
8. lde-0l

B, ZT5e-01

=, 2dde-01

b. Déformation plastique
équivalente de
I'agglomérat aprés son
basculement

Figure 7 : Déformation équivalente de von Mises avant et apreés basculement de I'agglomérat sous I'indenteur.
Le basculement se produit a I'avant du contact. La déformation équivalente moyenne atteinte est de I'ordre de
50%.

6. Conclusion

Les cratéres sont causés par la plagtification, préférentiellement al’avant du contact, des agglomérats
présents dans le mélange homogene. Les cavités ains créées ne provoguent aucune perte de masse. Ce
sont les bourrelets, consécutifs a la formation des cratéres, qui sont ensuite abrases et représentent de
I" ordre de 10% de la perte de masse. Les micro-rides sont donc la principale cause de I’ usure douce.

Une meilleure compréhension de I’ adhésion mais également des fluctuations de la force tangentielle
mesurées lors d’ une séquence d acquisition — de type stick-slip — pourrait permettre de disposer d’ une
connaissance plus approfondie du mode de déplacement des élastoméres par rapport a la surface
frottante et ainsi d’ expliciter le lien physique entre les rides, |e frottement et I usure douce.
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Chapitre 5 : Compléments et proposition d'un mécanisme de création des cratéres d'usure
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Conclusion genérale

Sur les élastoméres chargés réticulés de I'étude, les surfaces générées par frottement sont constituées
par la superposition de rides et de cratéres lorsgue les conditions de sollicitation sont suffisamment
severes. Les crateres sont causes par la plastification des agglomérats présents initialement dans le
matériau. Ces grumeaux proviennent d'un mélangeage imparfait entre la matrice élastomérique et la
charge. Lorsque les efforts induits par le passage d'un indenteur sur I'agglomérat sont suffisants, ce
dernier flue. De cette modification géométrique, résultent alors des contraintes mécaniques qui sont
relaxées ensuite. Un cratére et un bourrelet sont ainsi créés.

La formation des cratéres ne provogue donc pas directement de perte de masse. Les rides sont la
principale source d'usure. La taille des cratéres est liée a celle des agglomérats. L'observation ou non
de cratéres a la surface provient, par conséguent, de la taille des rides. S les rides sont de grandes
dimensions, larges et profondes, elles masquent les cratéres. L'usure douce se caractérise
géomeétriquement par une longueur d'onde de ride inférieure au diamétre moyen des agglomérats. Pour
contréler l'usure, il faut donc controler lataille desrides.

Par ailleurs, le résultat, établi pour plusieurs formulations de matériaux, sur notre systéme tribologique
analytique, reste a confirmer sur les pneumatiques, tant pour la perte de masse que pour |e mécanisme
responsable de la création des cratéres. Mais, de ssimples coupes de la bande de roulement montrent
que les agglomérats sont la aussi présents dans le mélange. De plus, les crateres sur pneumatique sont
du méme ordre de grandeur que ceux créés sur notre tribométre et sont également compagnés par de
petites rides. Une observation in situ, des agglomérats au niveau des cratéres, est plus difficile a
réaliser par lafaiblesse du nombre de cratéres aleur surface.

La modélisation de I'effet couche mince a permis de sen affranchir par l'introduction de forces
virtuelles équivalentes générant les mémes déformations. Elle a montré qu'il est possible dinvestiguer
une large plage d efforts en influant simplement sur I'épaisseur de I'éprouvette et le diametre de la
bille. Les résultats ainsi obtenus indiquent que le facteur de frottement varie linéairement avec la
charge normale. L'adhésion joue aussi un réle important dans le contact. 1l pourrait ére intéressant de
I'approfondir, afin de mieux cerner le mouvement des solides en présence et son effet sur l'usure.

L'étude de larugosité de la surface des élastomeéres usés revét une grande complexité. Les paramétres
standards ne différencient que partiellement les faciés et surtout ne sont pas explicitement liés a une
grandeur physique. L'estimation fine de I'aire réelle de contact et des pressions nécessiterait, quant a
elle, de mettre en cauvre des moyens lourds et, en particulier, des moyens numériques.

Les travaux ont également permis d'établir que les propriétés mécaniques du mélange homogene ne
sont pas affectées par le frottement al'échelle regardée (100 um). Les propriétés volumiques issues de
ces caractérisations peuvent étre utilisées pour représenter celles du mélange homogeéne. Cependant,
les agglomeérats possédent des propriétés tres différentes du mélange homogene. I1s sont en particulier
capablﬁs de se déformer plastiquement. Si, sur les propriétés viscoélastiques ce comportement a peu
deffet, il n'en est probablement pas de méme sur les propriétés limites. Aing, ils peuvent influer de
facon non négligeable sur I'usure, si les rides sont formées par fissuration. Dans I'hypothese d'un effet
bénéfique des agglomérats sur l'usure, ils pourraient alors devenir un parametre de conception
supplémentaire Sil est maitrisé.

1 L'hétérogénéité peut néanmoins influer sur les propriétés viscoélastiques si le volume sollicité est d'une dimension
inférieure ou égale a la taille d'un agglomérat.
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Conclusion générale

Une connaissance approfondie de la taille des rides, en fonction des conditions tribologiques
appliquées, pourrait permettre de mieux évaluer les conditions régnant localement dans le contact
entre le pneumatique et la chaussée. 1l serait alors possible de mieux optimiser la géométrie et la
raideur de la bande de roulement pour minimiser |'usure.
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Résumé

Sur pneumatique, dans des conditions douces d'utilisation, il apparait sur la bande de roulement des
faciés dusure de type "cratere" d'une centaine de micrometres de diameétre et d'environ dix
micrométres de profondeur.

Ce travail de thése a consisté a recréer et étudier sur un tribomeétre analytique ce facies d'usure sur
des élastomeres chargés réticulés afin d'en expliquer le mécanisme de formation. Des grandeurs
telles que la rugosité, les propriétés mécaniques de surface, le facteur de frottement et la perte de
masse ont été étudiées.

L'étude a finalement révélé que les crateres sont genérés par la plastification d'hétérogénéités
constituées de charges mal dispersées, les agglomérats, lorsgque les efforts dépassent leur seuil de
plasticité.

La perte de masse observée pour les surfaces présentant des crateres n'est donc pas due a ces
derniers. Ce sont des micro-rides, créées a une échelle inférieure, qui provoquent I'essentiel de la
perte de matiére.

Mots clefs : tribologie, pneumatique, caoutchouc, élastomére chargé réticulé, frottement, usure,
rugosité, nano-indentation, facies d'usure, agglomeérat, hétérogénéité.

Abstract

On the rubber tread of tyres, wear patterns, called craters appear in soft conditions. There diameters
are a hundred micrometers and there depth around a ten micrometers.

The goa of the thesis has been to re-create and to study on an analytical tribometer these wear
patterns on rubber filled compounds in order to explain their mechanisms of formation. Parameters
such as rugosity, surface mechanical properties, coefficient of friction and loss of weight have been
studied.

This study has shown that craters are due to the plastification of heterogeneities made of fillers
badly dispersed, the agglomerats, when the plasticity threshold is exceeded by the strains.

As a consequence, the loss of weight observed on surfaces with craters is not due to the presence of
these craters. Micro-ridges, created on alower scale, cause most of the loss of material.

Keywords : tribology, tyre, rubber, rubber filled compound, friction, wear, rugosity, nano-
indentation, wear pattern, agglomerat, heterogeneity.
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