N
N

N

HAL

open science

Mécanismes d’endommagement des dépots minces sous
impact répété

Salim Lamri

» To cite this version:

Salim Lamri. Mécanismes d’endommagement des dépots minces sous impact répété. Mécanique
[physics.med-ph].  Université de Technologie de Belfort-Montbeliard, 2010. Francais. =~ NNT:

2010BELF0139 . tel-00607507

HAL Id: tel-00607507
https://theses.hal.science/tel-00607507
Submitted on 9 Jul 2011

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépot et a la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche francais ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.


https://theses.hal.science/tel-00607507
https://hal.archives-ouvertes.fr

"QUUANF JUTRS 9P INATUISUI, P S[BUONBU 9[00H ‘SI0UAIJFUOD 3P MBI ‘HHINOWAAN *D INSISUOIA
PIBI[9QIUOIN-MOJ[og P SITO[OUYIS [, OP YNSIAAIU() INASSJ0I “HAVTONVT "D dWepe

UOAT 9p 9[eNUS)) S[09F ‘SIOUIPJUOD 3P MBI 91819, p 100 ‘LATIINO0D g MNAISUOA
uoyIog XnAIZIpuy ‘q¥y A4H “Ma100q ‘NOHOVD “A IAISUOIN

uoduesag 91Wo)) SYOURI] ISISAIU( ‘INJNSNH ‘IN9ssajoid “TIALNOIA *D INSISUON

: SANd)eUTEX

*UOAT 9[e1IUR)) 9P 9[09F ‘INAsSJ0IJ ‘NNOAVNAL 'S INSISUON

"SIONI0J OP 9NSIOATU( ‘INSSAJOIJ ‘NVAINOD D INAISUOA

: sandyaoddey

: 9p 9sodwod Al o] JUBAIP ()1 (7 IqUIOP(T 70 O SNUINOS ST,

$939d3. syoeduun

SNos (JAJ $310d9p SIp SIUIWITRWWOPUI P SIWSTUBIIW SIP Ipn)

I VT wifes

Ied
PIBI[9QIUOIN-1I0J[9g 9P d130[0UYI [, 9P SUSIDAIU( [ 9P NS00

op ape1d 9 11u21qo Inod 991udsAI

HSHHL
PIBI[9QIUOIA-}110J[9g P S1S0[0UYI [, 9P JISIOATUN)

9JWO)-OYOURI,] O 9IISIOATUN)

. .onbruy00j01d1 A Mo1uSu], [ Inod seoudIdg,, 9[LI0J00(] 9[09]

6L - 3IpI0.d oN







Remerciements

Remerciements

Les remerciements « eh oui.. » cette légendaire page ni corrigée ni vérifice et surtout c’est la
seule page ou je peux me relaxer et me lacher sans penser aux contraintes de compression, et
aux fautes d’orthographe.

Tout d’abord je tiens a remercier toutes les personnes qui ont contribué a 1’accomplissement
de ce travail.

Particulierement j’adresse mes remerciements a Monsieur le professeur Christian CODDET
qui m'a accueilli au sein de son laboratoire.

Je suis trés honoré que Monsieur Christophe COUPEAU, Professeur a I’Université de
Poitiers et Monsieur Stéphane BENAYOUN, Professeur a I’Ecole Centrale de Lyon aient
accepté d’étre rapporteurs de ce travail de thése. Ma gratitude va de méme aux autres
membres de mon jury de these, monsieur Guy MONTEIL, Professeur a I’ ENSMM de
Besancon, monsieur Yves GACHON, Docteur a HEF au groupe R&D et monsieur Bernard
COQUILLET Maitre de conférences a I’Ecole Centrale de Lyon.

Je tiens a remercier particuliecrement ma directrice de theése, Le Professeur Cécile
LANGLADE pour m’avoir initié a la recherche et m’avoir encadré tout au long de cette thése
en me faisant partager toute son expérience. Encore merci pour son soutien et la confiance
qu’elle a manifesté tout au long de ce travail ainsi que de m’avoir accueilli dans son bureau
au cours de ces trois années. Merci aussi pour son dynamisme et son efficacité ainsi que la
bonne humeur qu’elle fait régner autour d’elle.

Je tiens également a remercier mon co-encadrant de thése Guillaume KERMOUCHE,
maitre de conférences, pour sa disponibilité, son suivi au quotidien et pour le partage de ses
connaissances tant en mécanique qu’en modé¢lisation par élément finis.

C’est grace a woody que les essais d’impacts n’ont plus de secrets pour nous, que Mr Patrice
NOEL trouve ici toute ma gratitude pour I’instrumentation de la machine et le logiciel
woody. La qualité des courbes de déplacement et de force a été rendue possible grace a la
conception et au travail précis d’usinage de Daniel SCHLEGEL. Que ce dernier trouve toute
ma reconnaissance.

Au cours de cette these j’ai été amené a me déplacer et rencontrer différentes personnes qui
m’ont été d’un soutien précieux, merci donc a8 Mr Franck CLEYMAND du /I’IJL de Nancy

de m’avoir permis de réaliser les analyses par microscopie acoustique.



Remerciements

Un grand merci a Bernard CHAMPAGNON et Valérie MARTINEZ du PCML de Lyon
pour leur aide et leur disponibilité ainsi que pour les résultats d'analyse par spectroscopie
Raman.

Merci aussi a Isabelle PALLETO d'avoir toujours fait le nécessaire pour que je sois bien
accueilli lors de mes déplacements a saint Etienne et surtout merci a toute 1’équipe du LTDS
de m’avoir accueilli comme un membre de leur laboratoire et en particulier a Fabien
GRANGE pour m’avoir fourni la loi de comportement de M2.

Je remercie également l'ensemble du personnel du laboratoire pour leur précieuse aide tout au
long de la thése et plus particulierement :

-Alain BILLARD, Frédéric LAPOSTOLLE, Frédéric SANCHETTE, Olivier RAPAUD,
Pascal BRIOIS pour leur conseil scientifique.

- Odile RIBET, Sophie LAMY, pour les différentes caractérisations

-Farida BAADACHE, Christian PETITOT et Eric MONSIFROT, pour les aides
techniques.

Et maintenant, les autres, oui les autres, les ami (es) quoi ...

Le plaisir de venir travailler au laboratoire n’aurait pas été présent sans mes ami (es) les
thésards ancienne et nouvelle génération. Mes premiers remerciements vont a Zhiguo Z qui
m'a réalisé mes premiers dépots PVD, ensuite a Rafik N qui m'a assisté dans mes premiers
dépdts PVD et surtout pour les barbecues, les sorties, les matchs de foot et le bowling qui
n’ont plus le méme goit depuis son départ.

Merci aussi a vous Momo et Mohamed, Pierre, Alex, Amélie, Soumia, Fan Fan, Amina,
Wahabou, Kahina, Mira, Ziga, Sihao, d'autres encore, merci pour tous les bons moments
passés au labo ou a I'extérieur.

Ne soyez pas surpris si la police change de forme et de taille mais on arrive dans le lourd, le
tres lourd. Merci MEZHOURA et merci RAYAN pour votre compréhension, votre soutien et
de m'avoir apporté plein de bonheur.

Pour tout, tout le temps, tout simplement.

Je ne saurais terminer ces remerciements sans avoir une pensée pour mes parents, cousins et
cousines et mes beaux parents.
Une mention spéciale pour ma grand-mére sans qui je n'aurais jamais pu venir en France et

poursuivre mes études.

A la mémoire d’une grande Dame.



Table et index

TABLE ET INDEX

INIrOAUCHION GERETALE o...nuennannnannnennneennennneenrvensnrinnenssensesssesssessssesssessssessssssssesssassssessssees -1-
Chapitre 1. ELAl de DPAT a..uuuenneueoonnaennnnvenssarnsssarissssnsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssasssssasssssases -5-
L.1. Contexte et ODJECtif....uuuiniiineriniiiiciiiieriniiristicnetissnrcssessntessaseesssessssseessessssssssassssanees -6-
L.2. Les monocouches de nitrure de Chrome (CrN) ......ccocneiicssssenicssssanicssssssscssssassssssssssesses -7-
L2.1.  Structure et MOrpholOZIe @ ....c.cccvieiiiieiieiieie ettt ettt be e e e s e steesseesseesseesnenseens -7-
1.2.2.  Propriétés mécanique et tribOLOZIGUE. ......ccueeruerierieriieiieie e eteeite st teeteeeeseeeseeeneeenseenaesnnens -9-
1.2.3.  Stabilité thermique et résistance a I’oxydation a haute temperature............cceeveveereververeennnne. -10 -
L3. Origine des contraintes résiduelles dans les dépots PVD.......cocccvveivreicsurcsnncsasssesssonses -10 -
[.3.1.  Contraintes résiduelles d’origine thermique ...........cocuevierieriieriieciieieee e e -11-
[.3.2.  Contraintes résiduelles intrinSEqUES.........coeeruierierieirieeierierte ettt eee e s e -12 -
L.4. Mécanismes d’endommagements des dépots MINCeS dUIS.......cceerreereesecsassassasosas -13 -
[.4.1. Endommagement des dépdts minces sous contraintes traction...........eceeeereeereeerierreesceneennenns -13 -
1.4.2. Endommagement des dépdts minces sous contraintes de COMPreSSION .........cceeueeeeeeiereeruenne. -14 -
L5. Phénomeéne de cloquage dans les films MINCES........coceeervercrcercssercssnicscnresssrcssssessansene -16 -
L5.1.  MeEcanique des CLOGUES ......ceevuieiieeiieiiiciiecieeite et et ettt teesaeesbeeebeeebestaesteesbeesbeesseesnesrsesseenseenns -17 -
.52, Laforme des CLOQUES ........coveriieiieiieieeieeieeste et eie et esetesteesteesteesseesbessaessaessaesseessesssesseesseenseenns - 18-
[.5.3.  Influence de la déformation du SUDSIIAL.......cc.coeruirieieriiieicce e -19-
1.5.4.  Influence des imperfections et des dEfauts ...........cceecevierieriecieieeee e -20-
I.6. Mécanique du contact et de PIMPACE .....ccccverercneicsrercssancsssercssnsessssssssasesssssssssssssasssssssse -22-
1.6.1.  Contact SPhere plan (StAtIQUE).......ccueeuerierieriierieeieeteeeeete sttt et e et eesseeseesesnaesseesseeseenes -22-
1.6.2.  Impact sphére plan (dyNamiqUE)........c.eecuerueeriieriierieeieeiesieit ettt ettt eesseeaesneseeesseeseenes -25-
1.6.3.  Influence des dépots sur les propriétés mécaniques [48] .......occveveeierierienieriee e -27 -
L.7. Essais d’impacts répétés sur des dépots durs type PVD .......covceivcnicnensecsessassascsns -28 -
L.8. Simulation de ’impact par calcul NUMEriQUE.......cocvveerrercscarissserossanessserssssossssssssssesens -30 -
L.9. L0011 10 L1 T 1) | TN -32-

Chapitre Il.  Techniques eXperimMeERIALES........eeeeeesueeessvrosssvrosssrosssrossssrossssrossssessssasans -34 -



Table et index

IL1.  INErOAUCLION .uuceeeicneineineisneisnicnicnicsaeisseisesssisssesssecssessssssssssssssssesssssssssssssssssssssssasnses -35-
IL2.  Procédés de dEPot PVD .....cceivceinsicseossesssssssssssssssasosssssssssssssossssasssasssassssssssasssasssasssass -35-
Ir.2.1. Principe et mécanisme de la pulvérisation cathodique...........ccooovveirieiieiieiieeeeeeee, -35-
I1.2.2. SUDSLIAS THLISES. ...coueeeeeetieet ettt et et e et ente e e enteeneeeneens -36 -
11.2.3. Protocole d’élaboration des reVEtEMENLS..........ce.eeueeieriereriieeceeeiee e -37-
II.3. Techniques d’analyse et de caractérisation des dépots PVD ........ccoueeeeversuccenncnnce. -38-
I1.3.1. IMESUIE A’ EPAISSCUL ....veuvievieiieetieeieeeee ettt ete et e e e e eteesteesbeebeesaeseeesaeesseesseesseessesssesseesseesseaseas -38-
11.3.2. Diffraction des Rayons-X (DRX) ....c.cccieviiiiieiiieiieiesiesieeie ettt -38 -
11.3.3. Spectrométrie de décharge luminescente (SDL) .......ccooiiiiieiieiienereie e - 40 -
11.3.4. Principaux parametres de d€pOts TELEIUS ........c.eeuirieitieriieieeie ettt -41 -
I1.3.5. Mesure des CONLraiNtes IMEEITIES ........ccueverueruirteeiieeieietesteeteeteeteesteeestestesteebeeseeseeneensenseseeanes -42 -
11.3.6. Mesures de dureté et du module de YOUNE .......coeveiiiiiiniiieieieee e -43 -
11.3.7. Scratch test: Essai de rayure a charge CroiSSante ..........cc.cceevereerieerieneenieseeneesseeseenessnens -45 -
I1.4. Le Micropercuteur a énergie d’ impact controlée..........ceevvervverncuiesucnssensseessersancnnes -47 -
11.4.1. Capteurs de déplacement et de fOTCe.......c.evvrriiiiiriieiicie e -48 -
11.4.2. L'€NEIZIe CINCHIQUE .....vevvevieieeiieie e eiee sttt et e et e etaesteesbeesbesaesseesseesseesseesseessesssesseenseessenseas - 56 -
11.4.3. Vitesse et FOTce d’ImMPact........coceveeiiieiiiniininirceietceeseeseeet ettt - 56 -
11.4.4. Mesure du chargement au cours de N cycles d’impact (reproductibilité des impacts) ........ -57-
I1.4.5. Comparaison entre les mesures du capteur et le calcul de Hertz...........ccooceeiiiiiniinnnnnne. - 58 -
IS5, CONCIUSION uccouueeniicneitiitiiniinticsnensnicsnenssiisscsssesssessseessesssassssssssesssssssasssesssssssaessaessassses -59 -
Chapitre IIl.  Phénoméne de cloquage dans les filHis...........eeeeeueresueroscnercssnencsssnncsnns -61-
HLT.  INrOUCHION .uucueerieinriiniireneistiseicaicsaessessesssissncssesssessssssssssssssssssssssssesssesssssssasnses -62 -
IIL.2. Matériaux — élaboration Propri€teé ........c..cueicnvrissseisssancscsesssserossasesssssssasessasssssasesens -62 -
1r.2.1. SDILL ettt bbbttt h e b h e ea et et ne e b e -63 -
11.2.2. RAYON X .ottt ettt et bttt st s b e e ebeeea - 64 -
1.2.3. Observation MEDB ........c.oiiiiii et -65 -
1.2.4. NANO INAENTATION ...ttt ettt ettt e st esbe et e e e e ee e eeeeneeenes -65 -
II1.3. Contraintes internes dans le film ........cociiiininsensensennenneinsinnecnecnenneeneensesseese - 66 -
11.3.1. Mesure des contraintes internes globales dans les films ...........cocooeiiiiiininiiineeee, -67 -
11.3.2. Mesure des contraintes iNternes 10CALES ...........coeeeeriiriereriiieieiee e -67 -
11.3.3. APPLCAION AU CIN ..ottt ettt e e ebe e s seesteesseesseesseessessaesseesseessenneas -71-
I11.4. Identification des mécanismes d’endommagement par flambement du dép6t sous
IIMPACE ¢ oeeerieiriiiineticntinntnsstecsntissseresseessstisssstesssssssssssssstsssssssssssessssssssssessssssssssssssssssssssssssssens -78 -
1.4.1. Influence du nombre et de I’énergie d’IMPact...........cccveveeriieriiiierierieeie e -79 -
IL.5. Influence de I’épaisseur des films et relaxation de contraintes ..........ccceeeeevvuerevuenenns -81-
I.5.1. Epaisseur de films entre 1 @ 8 LM ...cvveiieiiiieiieieciecieceee ettt -81 -



Table et index

I.5.2. Films de 8,5 [ €t PIUS ...coueiiiiieiiee e - 86 -
I11.5.3. Synthése de I’effet de 1’épaisseur et des contraintes résiduelles ..........c.ooevverieniiecrinnennnnn, - 88 -
11.5.4. Influence de 1a nature du film .......oooeoiiiii s -90 -
I.5.5. Influence de la déformation plastique du SUDSEat.........ccceeeveeiiiieiierieieeeee e -91-
ITL.6.  CONCIUSION c.uveiiercrneiicscrnniicssssniicssssnnicssssntesssssssessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnses -92 -
Chapitre 1V. Modélisation de I’'impact par léments fiRis .........ceevueresvuerosssesossansosnanes -94 -
IV.1. Simulation numérique de PIMPACt........ccoveeeevvercrcinssnrcssricscnnisssrosssssssassssssssssssssassesens -95-
IV.2. MOARIE coueeiniinnecnnecnensnncssncsecsssesssncsseessesssnsssscsssesssesssesssesssasssssssssssssssssessassssssssessaessassnses -96 -
Iv.2.1. Conditions AU CALCUL.....cuiieiieiieieiieee ettt ettt st ebe ettt esaesbe e -97 -
v.2.2. Matériaux utilisés et 10is de COMPOTtEMENL..........c.ccceeruierrieriieiieieceecie e -97 -
V.23 Conditions AUX HIMILES ..c..evirvireieiieieieie sttt ettt ettt sbe s ebe et es et e neesbe e -98 -
v.2.4. IMAITTAZE ...ttt ettt et ettt et e st e et e e b e s saesseesseesseesseenseesbeesaeseenbeenseeneas -99 -
Iv.2.5s. Conditions AU CONTACT........eeruiiiieiieieeiieritere ettt ettt e e esteseaestaesseenseensesneesneesseeseenes - 100 -
IV.3. Validation des résultats macroscopiques issus des Modélisations.........cceeeeesaresenees - 100 -
IV.3.1. SIMulation dUN IMPACE........cecieiieierieriee ettt et e e e sse e seeseennes - 100 -
IvV.3.2. RAYON A€ COMLACT. .......eieiiiiieitieteee ettt ettt ettt e et et et eeneeeneens -102 -
IV.33. Simulation d’IMPacts TEPELES ..........eeruiiriieriieiiee ettt -103 -
1v.3.4. ConCIUSION PATLICIIE .....vviviiiiciieieeieeeece ettt r et e et e teesbeesaesaeeere e aeenns - 108 -
1V.4. Analyse des champs de contraintes et des déformations : ........cccceeeesecsecsseecnecnnes -109 -
IV.4.1. Déformation plastique dul SUDSTIAL ..........cceevieiiieiiieiicieeiece ettt - 109 -
V.42, Analyse des champs de CONIAINEES..........ccevveriieriieirieieeieseese e ere et eee s eseeebeeeseeeseeeeens -110-
1vV.4.3. Comportement & I’INTEITACE........ccvieciieierieiieiieie ettt s seenes -111-
IV.5. Influence de la nature du contact (contact collant) .........ccceeeeeceeececrcneeeccscneecenscneeecnn -117 -
IV.5.1. Comportement de substrat (101 de HOIIOMON)........c.ccceevierieiiieiiniisieceeeeie e -118 -
IvV.5.2. Comportement & I’ INTETTACE. ........c.iecueeieriieieie et -118 -
IV.0.  CONCIUSION c.uciererricseressanisssarcssssissersssasesssssssnsessssssssassssssssssssessssssssassssssssssasessssssssassssnsss -121 -
Chapitre V. Influence de la microstructure du SUDSIFAL.........ueoeeueresuerossuerossansossannns -122 -
V.. INrOAUCHION cecicrvrneiicsisenicssssanicssssariessssasscssssssscsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssses -123 -
V.2,  Substrat M2 nomn traité..........cceeiicnsssnicssssanicssssssscssssssscsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssses -124 -
V.3, SubStrat M2 traité ......ueiiceivveiicssssenicssssanicsssssrscssssssscssssssssssssssssssssssssssssassssssssssssssssssssses -126 -
V4.  Microscopie ACOUSTIQUE ...cccueerererirreerssrrcssneisserisssesssnensssstssssescssessssssssassesssssssssessnses - 128 -
V.5, Influence de 1a dureté.......ieneeneiiseensnensensiissecssecnsecsssecssecssecsseesssesssesssssssesssssssesss -129 -

V.6. CONCIUSION caeeeeeeeeeeeeereeeeeeeeeeeeeeeeesesesssesesssssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssananne -132 -



Table et index

CONCIUSIONS GEOMETAILS auueeeeeeeeeeeeeeneeeeeerereeeensssssssssessesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssassns

Bibliographie



Résumé

RESUME :

Les techniques d’élaboration de dépdts par voie seche, plus respectueuses de I’environnement
que la plupart des techniques généralement utilisées dans 1’industrie, sont actuellement en
plein essor. En particulier, les techniques de dépdt physique (PVD) en phase vapeur sont
aujourd’hui utilisées dans un trés grand nombre de domaines, plus particulierement pour
I’amélioration des performances mécaniques et tribologiques des pieces en service soumises a
des sollicitations cycliques. Les méthodes de caractérisation mécanique usuelles telles que le
scratch test, les essais de frottement pion/plan et la micro/nanoindentation, sont souvent mal
adaptées pour prédire a elles seules la durée de vie et les mécanismes d'endommagement en
service des dépots.

Afin d’identifier les mécanismes d’endommagement, un dispositif d’essai d’impacts a été
instrumenté et étalonné afin de controler parfaitement les parametres d’essai. Des essais
d’impact répétés a courte ou longue durée ont été réalisés. Un mécanisme de rupture original
des dépdts minces par flambement a été observé et confirmé.

Dans le but de mieux comprendre les conditions de formation des cloques observées et de
pouvoir contrdler leur apparition, une étude expérimentale de I’influence des parameétres du
dépot, du substrat et des conditions de I'impact a ét¢ menée. Ensuite un modéele de la
sollicitation d’impact par éléments finis a été réalisé et les résultats issus de la simulation ont

ensuite ¢té comparés aux résultats expérimentaux obtenus

Mots clés : Dépdts PVD, Test d’impact, Cloques, Spectroscopie Raman, Elément finis
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Introduction

INTRODUCTION GENERALE

En 2006, le gouvernement britannique a publié le rapport économique Stern sur le
changement climatique [1]. Une de ses indications majeures, c’est que, pour que le taux de
CO; se stabilise dans I'atmosphére a un niveau qui permettrait d'atténuer les effets du
changement climatique, il faudrait une réduction de 25% (par rapport aux niveaux de 1990)
des émissions mondiales d'ici 2050. Atteindre cet objectif exigera une grande contribution des
pays développés et il faudra faire des changements radicaux dans tous les domaines
industriels (économiques, mécaniques, mise en ceuvre,...etc.); la production d'électricité et
l'industrie automobile ne font pas exceptions. Dans le secteur de 1'automobile, il y a plusieurs
facons d'améliorer I’efficacité :

— L'adoption d'une conduite économe,

— La réduction de poids du véhicule,

— Laréduction des pertes d’énergie par frottement,

— L’amélioration de 1'efficacité du moteur.
Une étude de Ford [2] a montré que des poussoirs revétus de DLC — Diamond Like Carbon —
par PVD pourraient permettre un gain de 1 % sur la consommation de gasoil, ce qui
représente une économie de 200 L de carburant sur la durée de vie du véhicule et 500 kg de
CO2 non rejetés dans I’atmosphere. Pour un gain en consommation identique, il faudrait
alléger le véhicule de 16 kg.
Les interactions entre les composants de distribution et de transmission dans un moteur
(Figure 1) sont tribologiquement trés complexes, avec des sollicitations souvent mixtes, qui
entrainent des endommagements pouvant méler I'usure par glissement lubrifié, 1’usure

abrasive, le fretting, la fatigue superficielle et I'impact...etc.
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Figure 1 : lllustration de I'impact répété. a) lors de cycles de rotation de I'arbre a cames [3] b)
dans le systéme d’injection a haute pression [4]

Lorsqu’ il s’agit de déterminer la durée de vie d’un revétement sous une sollicitation cyclique
donnée, dans le cas par exemple des poussoirs [3], des tiges d’injecteurs [4], dans un moteur
automobile ou des outils de coupes [5] les méthodes de caractérisation mécanique usuelles
telles que le scratch test, les essais de frottement pion/plan et la micro/nanoindentation, sont
souvent mal adaptées pour prédire a elles seules la durée de vie et les mécanismes
d'endommagement en service des dépots. C’est pourquoi différents essais ont été¢ imaginés
pour I’étude de la résistance a la fatigue superficielle des films minces, utilisant différents
types de contact et de sollicitation [6], [7]. Parmi les essais de fatigue superficielle, les essais
de chocs répétés semblent étre les plus représentatifs des micro-chocs rencontrés dans des
systémes mécaniques et a I’origine de I’endommagement des composants.

Partant des premiers acquis des travaux de Y. Gachon [8] et F. Ledrappier [2], I’enjeu de cette
thése est d’exploiter les connaissances acquises sur le plan théorique et expérimental pour
étudier les mécanismes d’endommagements des dépots minces, en particulier, le cloquage
sous impact répété. Elle a comme objectifs de :

— Réaliser la calibration et I’étalonnage des instruments de mesure du dispositif
industriel qui permet de réaliser des sollicitations cycliques a énergie d’impact
controlée

— Etudier ’influence des différents parametres expérimentaux (impact, dépots, substrat)
sur le mécanisme d’endommagement par flambement sous impact répété.

— Compléter nos essais d’impact par une analyse numérique par la méthode des
¢léments finis pour une meilleure compréhension de phénomene de cloquage dans les
films minces.

Le rapport de thése est structuré comme suit :
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Dans un premier chapitre, nous introduisons brievement les principales propriétés
(structurales, morphologiques, mécaniques...etc.) des dépots utilisé pour cette étude telles
qu’établies par des études antérieures réalisées au laboratoire. Ensuite nous décrivons les
mécanismes d’endommagement des dépots minces avec ou sans sollicitations extérieures et
nous présentons quelques notions de physique et de mécanique du contact nécessaires a la
compréhension du ce travail.

Puis dans un deuxiéme chapitre, dédi¢ aux techniques expérimentales nous rappelons
rapidement le principe de procédé de dépdt physique en phase vapeur (PVD) ainsi que les
différentes méthodes utilisées pour la caractérisation des couches minces réalisées :
composition chimique, structure, propriétés mécaniques et tribologiques. Nous décrivons par
la suite le fonctionnement du micropercuteur, 1’étalonnage et I’optimisation de chacun de ses
parametres ainsi que son instrumentation.

Dans le troisieme chapitre qui constitue le cceur du travail expérimental, nous présentons les
résultats obtenus lors des essais d’impacts répétés sur nos films minces de CrN. Afin de
mieux comprendre le phénomene de cloquage des films observés, I’influence de 1’épaisseur
des films, des contraintes résiduelles et de leur éventuelle relaxation et des propriétés
mécaniques du substrat a été étudiée. Les résultats obtenus permettent alors de dégager
certaines pistes qui nous ont semblé nécessiter un travail plus approfondi de modélisation.

Le quatrieme chapitre est alors consacré a la présentation des résultats numériques obtenus
par ¢éléments finis. Apres une premiere phase de validation du mod¢le établi par comparaison
des résultats « macroscopiques » des calculs (diametre d’empreinte, force induite...) avec les
valeurs expérimentales, le modele a été utilisé pour estimer les champs de contraintes dans le
substrat et a I’interface film/ substrat. Les calculs ont été faits dans différents configurations
(substrat mou/durci, contact glissant/ collant)

Enfin le cinquieme chapitre s’intéresse a I’influence de la microstructure du substrat sur le
phénomene de cloquage dans les films minces et revient sur I’influence de la dureté du
substrat sur le phénomene de cloquage.

La conclusion reviendra sur les différents acquis de ce travail et proposera plusieurs pistes et
nouvelles expérimentations pour valider certaines hypothéses et améliorer encore la

compréhension du phénomene.
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I.1. Contexte et objectif

Pour répondre aux différentes préoccupations des effets du réchauffement climatique
sur la planéte, les industriels du secteur automobile ont fait un effort tout particulier pour la
réduction des pertes d'énergie par frottement provenant des moteurs et ce afin d'améliorer la
consommation de carburant et réduire les émissions de gaz a effet de serre. Ces exigences ont
poussé les fabricants de moteurs a utiliser des revétements permettant une meilleure
protection a I'usure des composants et assurer un fonctionnement a faible frottement. De plus,
les solutions ont aussi €t¢ recherchées du coté des technologies plus respectueuses de
I’environnement telles que les techniques d’élaboration de dépdts par voie séche et en
particulier, les techniques de dépot physique en phase vapeur (PVD). Les revétements obtenus
par cette technique tels que le CrN, TiN, DLC... offrent généralement une solution
intéressante.

Cependant les interactions entre les composants de distribution et de transmission dans un
moteur sont tribologiquement trés complexes, avec des contacts souvent mixtes, incluant entre
autre de I’usure par glissement lubrifié, usure abrasive, écaillage, fatigue et impact...etc. C’est
sur ce dernier point de la résistance a I’impact des revétements que nous nous sommes plus
particulierement penchés.

Dans un premier temps 1’objectif de cette étude est donc de mettre au point un dispositif de
caractérisation par chocs répétés des couches minces. En effet des travaux antérieurs réalisés
par Y. Gachon [8] et F. Ledrappier [2] avaient permis de mettre en évidence 1’intérét d’un tel
dispositif pour I’étude de la résistance aux chocs de revétements mais de nombreux problémes
expérimentaux subsistaient, en particulier au niveau du suivi des essais. Nous avons jugé
nécessaire de réinstrumenter le dispositif et de 1’étalonner afin de disposer d’un appareil fiable
et parfaitement contrdlé.

Ensuite dans un deuxiéme temps, le comportement et les mécanismes d’endommagements de
couches minces (élaborées par PVD au laboratoire, en particulier le CrN) sous impacts répétés
seront étudiés. En effet les nitrures a base de chrome sont actuellement des candidats
potentiels pour ce type d’applications en raison de leurs propriétés mécaniques et
tribologiques intéressantes, mais également en raison de leur bonne résistance a 1’oxydation et

de leur stabilité thermique a haute température.
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Enfin tout au long de ce travail nous avons cherché a corréler et comparer les résultats
expérimentaux avec les résultats numériques issus de la modélisation par élément finis pour

une meilleure compréhension.

I.2. Les monocouches de nitrure de Chrome (CrN)

I1.2.1. Structure et Morphologie :

1.2.1.1. Structure

La structure cristallographique des nitrures de chrome est variable selon la steechiométrie du
matériau. Selon le diagramme de phases du systéme Cr-N (Figure I-1), il existe deux nitrures
de chrome : B-Cr;N, dont la composition varie entre environ 30 et 33 % at. N et CrN a 50 %
at. N a température ambiante. Le Cr,N présente une structure hexagonale (groupe d’espace
P63/mmc) et le CrN a une structure cubique a faces centrées du type NaCl. (groupe d’espace
Fm3m). A I’équilibre thermodynamique, cette phase reste stable jusque 1050°C, température

a laquelle elle se décompose en B-Cr2N et en azote.
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Figure I-1 : Diagramme de phases du systéme Cr-N [9]

Si le diagramme de phase prévoit une steechiométrie quasi parfaite pour le CrN, son
¢laboration en film mince par PVD permet généralement de I’observer pour un intervalle de

composition plus large.
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1.2.1.2. Morphologie

Si la composition d’un film mince est a examiner, sa morphologie doit également étre étudice.
Dans l'optique de contrdler la morphologie du revétement in situ, il est possible de fournir aux
particules pulvérisées plus ou moins d'énergie lors de leur condensation sur le substrat.
L'apport d'énergie permet un arrangement optimal des atomes dans la structure en formation
et donc une densification du revétement, tandis qu'une diminution de cette énergie mene a
moins de mobilité des atomes en surface et donc a une structure colonnaire plus poreuse.
Parmi les moyens de controler la morphologie des revétements in situ on peut citer la pression
du gaz lors de la pulvérisation et la température du substrat. Ces effets peuvent étre

représentés par le diagramme de Thornton (Figure 1-2)

Grains cilonnaires

Zone de transition Fone de

reccristalisation

¥ Ciad -
PRI Y I |
| L LR

ok
Temperature du

(mTor) substrat (T )

Figure I-2 : Diagramme de zones de Thornton [10]

— Zone 1: Les grains sont de forme colonnaire séparés par des espaces vides. La faible
mobilité de surface des adatomes lors de la formation de la couche ainsi que le phénomene
d'ombrage expliquent la forme colonnaire et la porosité élevée des structures obtenues

dans ces conditions.

— Zone T : Cette zone est caractérisée par des grains colonnaires plus fins et la réduction de
l'espace séparant deux colonnes voisines. L'énergie croissante des adatomes permet cet

arrangement.
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— Zone 2 : L'énergie des adatomes est plus élevée que dans la zone de transition et leur
diffusion latérale est suffisante pour que les colonnes soient accolées entre elles. Les
surfaces des dépdts présentent un profil anguleux. Cela est dii a l'existence de plans

cristallographiques bien déterminés.

— Zone 3 : La température élevé permet aux atomes de diffuser dans toutes les directions et
ainsi de former des grains équiaxes caractéristiques des matériaux massifs. De plus, les

grains peuvent recristalliser dans cette zone jusqu' a former un monocristal.

La majorité des dépdts issus de la voie PVD, notamment le CrN, sont connus pour développer
une structure colonnaire et pour étre texturés. Autrement dit, pendant leur élaboration, les
atomes qui les constituent s’empilent de maniére a constituer un réseau cristallin orienté dans
une direction donnée de 1’espace. Une orientation (111) des dépots CrN est la plus souvent
rencontrée [11-14], mais 1’orientation dans les directions préférentielles, (200) et (220),(311)
des dépdts CrN déposés sur des substrats en acier est également rapportée par d’autres auteurs
[15-16] . En outre, la texture est fortement influencée par les conditions de dépdts (procédé

d’élaboration, tension de polarisation, nature du substrat...)
1.2.2. Propriétés mécanique et tribologique

1.2.2.1. La dureté

La premiére raison du développement des dépoOts a base de nitrures est le durcissement
superficiel engendré par cette couche mince. Les auteurs s’accordent sur des valeurs de la
dureté mesurée pour les dépots de CrN variant entre 17 et 30 GPa [17-20]. La dureté varie
avec les conditions d’élaboration [21-22]. Les principaux parametres sont :

— La pression partielle d’azote dans I’enceinte qui influe sur la steechiométrie,

— La polarisation du substrat qui est susceptible de modifier la taille des grains et les

contraintes internes des revétements.

1.2.2.2. Résistance a ’usure et coefficient de frottement

L’usure d’un revétement est souvent caractérisée par la perte de masse en fonction du temps.
Elle est généralement influencée par le coefficient de frottement et par la dureté du
revétement. La formation de couches de lubrifiant solide est souvent recherchée. Les valeurs

du coefficient de frottement du CrN évoquées dans la littérature sont a prendre avec
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précaution car sa mesure dépend d’une part des parameétres liés au test et d’autre part des
conditions environnementales. Selon Polcar et al [23], des coefficients de frottement de 0,45 a
0,8 [23-24] ont été mesurés a température ambiante (25°C), contre des billes en acier type

100Cr6, en SizN4 et en Al,Os.
1.2.3. Stabilité thermique et résistance a I’oxydation a haute température

Les dépots durs ont souvent pour vocation d’augmenter la durée de vie des outils de coupe
notamment pour des applications d’usinage. Les températures au niveau des arrétes de 1’outil
peuvent atteindre plusieurs centaines de degrés et la stabilité thermique des revétements est
donc une caractéristique fondamentale a déterminer. Grace a sa stabilité thermique et sa
résistance a I’oxydation a haute température, le nitrure de chrome est devenu 1’un des nitrures
des métaux de transition parmi les plus utilisés. En effet Navensik et al [25] ont comparé le
comportement du TiN et du CrN a haute température; une oxydation est détectée a partir
800°C pour le CrN contre seulement 600°C pour le TiN. Lors de 1’oxydation, les films de TiN
forment une structure Ny-Ti-Oy a la surface. Cette structure laisse des sites vacants qui
autorisent une diffusion rapide de 1’oxygene dans la structure. En revanche, le CrN forme

directement une couche protectrice de Cr,O3 selon la réaction suivante :

3
2Cer +502(g) - CrzO% +N, I-1)

[.3.  Origine des contraintes résiduelles dans les dépots PVD

L’étude des contraintes internes des revétements PVD au niveau de I’interface
substrat/revétement est importante puisque les sollicitations imposées aux premiéres couches
d’atomes du revétement pendant 1’élaboration affectent grandement la croissance des couches
suivantes et conditionnent la tenue mécanique du film ultérieurement

Les contraintes internes des revétements PVD sont généralement des efforts en
compression qui peuvent atteindre plusieurs GPa. Elles sont dues essentiellement a la somme
des contraintes d’origine thermique et contraintes intrinseques liées au mécanisme de
croissance des grains.

O =0, 10, (I-2)
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1.3.1. Contraintes résiduelles d’origine thermique

Pour les procédés PVD, selon la nature de la cible, lors de la phase de refroidissement
de la piece revétue, la différence des coefficients de dilatation entre le dépot () et le substrat
(o) introduit des contraintes résiduelles d’origine thermomécanique. Les déformations

thermiques créées dans le dépdt et le substrat sont :

&= 0 AT (1-3)
&= 0, AT

Les indices d et s désignent respectivement le dépdt et le substrat.

Sur la plupart des dépots PVD, cette contrainte résiduelle est en compression. Elle permet
donc au dépdt de mieux supporter des contraintes de traction importantes générées lors de
sollicitation en service. L’épaisseur du dépot étant négligeable devant 1’épaisseur de la piece
traitée, I’amplitude de cette contrainte résiduelle thermique ne varie pas avec 1’épaisseur du
dépot.

Han et al [26] ont utilisé I’équation suivante pour estimer la valeur des contraintes d’origine

thermique pour un dépot CrN.

(0Ly —OLg )AT

Ve —1 n hew (Ve =1
E.y hgE g

(I-4)

GCrN =

Avec
— o est le coefficient de dilatation thermique (0t,,y = 2,3x10°K", o5, = 4,1x10° K™).
— FEestle module d’Young (Ecin =452 GPa, Egi= 130 GPa)
— hest I’épaisseur.
— v est le ceefficient de Poison (ven = 0,199, vs; =0,279)

— AT est la différence entre la température de déposition et la température ambiante.

A partir de cette équation il a estimé que les contraintes d’origine thermique ne sont

que de I’ordre 0,3 GPa pour les dépots CrN obtenus par pulvérisation cathodique magnétron.
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1.3.2.  Contraintes résiduelles intrinséques

Les contraintes résiduelles intrinséques ont pour origine les mécanismes de croissance des
grains. La présence de défauts, la migration d’atomes, la présence de lacunes ou au contraire
I’insertion d’atomes neutres — Argon ou Xénon — dans le dép6t introduisent une variation de
volume local qui met le dépdt en compression. Dans le cas du CrN déposé sur un substrat en
silicium, les contraintes résiduelles mesurées varient entre —1 et —8 GPa [26-27] alors que les
contraintes thermiques ont été évaluées a 0,3 GPa soit seulement 4% a 12% des contraintes
totales.

Knotek et al [28] ont proposé un modele de croissance dans le cas d’un dép6t TiN élaboré par
PVD, qui se divise en trois phases :

Phase I : Agglomération des constituants du revétement a la surface du substrat selon une
croissance classique (Figure [-3a).

Phase II : sous I’effet, par exemple, du champ électrique créé entre la cible et le substrat (cas
de I’évaporation a arc), les atomes sont dotés d’une énergie cinétique telle qu’ils peuvent
venir occuper des sites trop petits pour eux (Ti). Les atomes des gaz réactifs (N, O ou
éventuellement Ar) peuvent quant a eux s’implanter en site interstitiel (Figure I-3b). Dans le
cas d’un dépot TiN, ces derniers atomes viennent s’implanter dans les sites octaédriques du
réseau cubique a face centrée [29] causant une perturbation de 1I’implantation d’atomes.

Phase III : Cette structure primaire (phase II) trés dense ralentit la croissance latérale du film
mais favorise la croissance normale. La réorganisation des atomes pour occuper au mieux
I’espace disponible conduit a la formation de contraintes en compression dans le film

parall¢lement au substrat (Figure 1-3¢)
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azote
Sites interstitiels

titane

Figure I-3 : Origine des contraintes intrinséques de compression selon Knotek et al [28]

Ce modele, développé pour des films de TiN, est tout a fait transposable au cas du CrN pour
lequel la formation de contraintes de compression est également observée. Compte tenu de ce
modele de croissance, un état de contraintes majoritairement biaxial est attendu. De plus, en
fonction de 1’épaisseur des films réalisés, le niveau de contraintes différe et un gradient de

contraintes au sein des films peut étre observé [30].

I.4. Mcécanismes d’endommagements des dépots minces durs

I[.4.1. Endommagement des dépots minces sous contraintes traction

Plusieurs modes d’endommagement d’un revétement peuvent se produire sous contraintes de
traction, les plus courants sont représentés schématiquement dans la Figure 1-4.

L'emplacement et 1'étendue de la fissuration dépendent des propriétés du couple film/substrat
et de I’interface. En effet, la plupart des cas de contraintes de traction dans les films fragiles
conduisent a des fissurations a travers le film (Figure I-4a) qui se produisent avec une certaine
périodicité a la surface. La propagation de fissures dans le substrat (Figure 1-4b) a également

¢été observée [31], ce qui tend a se produire pour des films avec une excellente adhérence sur
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des substrats fragiles. En 1’absence de réaction du substrat (fissuration, déformation...), la
relaxation des contraintes peut entrainer la fissuration répétée tout au long (ou parall¢lement)

de I’interface film/substrat en induisant un délaminage (Figure I-4c).

T S - T C=

Substrat

(a) (b) (c)

Figure 1-4 : Mécanismes d’endommagement possibles d’un revétement mince sous contraintes
de traction [32]

En utilisant une approche de la mécanique de la rupture, dans des conditions purement
¢lastiques, une fissure de traction a travers 1'épaisseur se propage lorsque la contrainte dans le

plan dépasse une valeur critique donnée par la relation suivante [32]:

KL'
, = -5
o= Jma) ()

Avec K,. est le facteur d’intensité¢ de la contrainte critique en mode I, f est le facteur de

forme, a est la longueur de défaut, f dépend de la forme, la taille et de la position du défaut
d’adhérence. Sa détermination est compliquée, car des mesures précises sont difficiles et les

interactions avec d’éventuels défauts voisins doivent étre considérées.
1.4.2. Endommagement des dépots minces sous contraintes de compression

Les mécanismes d’endommagement des dépdts sous contraintes de compression dépendent
¢galement fortement des propriétés du substrat et de I’interface, et peuvent étre résumés dans
le Tableau I-1. La forme la plus évidente de I’endommagement des revétements sous
compression est le flambage qui résulte de décohésion interfaciale pour des films a faible

adhérence.
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Tableau I-1 : Mécanisme d’endommagement des dépots minces sous compression [32]

Film Substrat Adhérence d’interface = Mécanisme de décohésion
) ) Bonne Propagation de la cloque dans le film
Fragile Ductile
Mauvaise Propagation de la cloque a ’interface
Bonne Ecaillage de substrat
Fragile Dur
Mauvaise Propagation de la cloque a I’interface

D’autres auteurs [33-36] ont constaté que le flambement est le mode d’endommagement le
plus courant pour des films minces sous contrainte de compression.

Si les films peuvent s’endommager instantanément sous 1’effet de contraintes statiques, des
dégradations peuvent ¢également étre provoquées par [’application de sollicitations
mécaniques cycliques.

M.Y. He et Evans [37] ont montré que, lorsque le film a une bonne adhérence au substrat,
I’endommagement peut se produire par la fatigue thermomécanique, causée alors par la
plasticité¢ induite dans le substrat pres de l'interface. La Figure I-5 montre les différentes
étapes pour provoquer flambement d’un dépdt dur par fatigue thermomécanique. On observe
alors tout d’abord le décollement du film a I’interface (Figure I-5I), puis le cloquage se
produit au-dessus de la zone décollée (Figure I-51I). Le taux d’énergie restituée conséquent
dans le périmétre de la cloque, cause sa propagation. La fissure a l'interface se propage alors a

la surface (Figure I-5IV), ce qui entraine la rupture et 1’écaillage de film.
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Figure I-5 : Les différentes étapes qui conduisent au cloquage d’un film mince sous contraintes

de compression [37]

Différentes conditions de sollicitation statique ou cyclique peuvent provoquer I’apparition de
cloques. Ce dernier point fera 1’objet d’une attention particuliére au cours de ce travail. Les
paragraphes suivants détaillent donc les différents mécanismes de formation et d’évolution de

ces défauts.

I.5. Phénomene de cloquage dans les films minces

Comme nous ’avons évoqué précédemment les dépots minces déposés par PVD peuvent étre
le siege de trés fortes contraintes internes, pouvant parfois atteindre plusieurs GPa en
compression. De tels niveaux de contraintes peuvent alors étre a 1’origine de décollements
spontanés, de formes et dimensions tres variées, observés parfois des la sortie de la chambre

de dépot. Le phénomene de cloquage des films minces a fait depuis longtemps 1’objet de
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nombreuses études détaillées [33,38], essentiellement par microscopie optique, microscopie a

force atomique et microscopie électronique a balayage.
I.5.1. Mécanique des cloques

Le phénomeéne de cloquage des couches minces est largement présenté dans des études
précédentes [33-34,39-40]. Ainsi, différents modeles mécaniques principalement basés sur la
relaxation de I’énergie é€lastique emmagasinée dans le film et facilitée par la propagation
d’une fissure a I’interface film/substrat, ont été proposés pour appréhender ce phénomene de

cloquage. La formation d’une cloque par flambement du dép6t est illustrée sur la Figure 1-6

ch Film h 6, O q@mh o,

PO Y (e 1e g

Surface de decohesion

a) Substrat b) Substrat

Figure 1-6 : Représentation schématique du cloquage du film mince (passage de I'état (a) a
I’état (b)).

L’équation (I-6) permet de déterminer la valeur critique de la contrainte de flambement dans
le cas le plus simple pour lequel le substrat ne subit aucune déformation [32].

a2 (e »
1-v. \R

Ou e est I’épaisseur de dépdt, Eq et v4 respectivement le module de Young et le coefficient de
poisson de film et R le rayon de la zone présentant un défaut d’adhérence. Lorsque les
conditions mécaniques et physiques sont réunies amenant a la valeur critique, le flambement
du dépdt peut donc étre observé sous la forme visible d’une cloque. Cependant, la création de
cette cloque modifie les conditions mécaniques au sein du film et la question de la stabilité de
la cloque se pose alors. En effet, aprés qu'une cloque ait ét¢ amorcée, des contraintes de
traction localisées a l'interface se développent a la périphérie de la zone de décohésion. La
rupture de I’interface est donc possible, lorsque les contraintes en compression dans le dépdot

atteignent une valeur critique o, donnée par 1’équation (I-7) amenant une extension de la zone

de décohésion.
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1/2

1.052¢* 1.041T

o, = |12 2Ty (1-7)
R E,e

Ou 7; est I'énergie de rupture par unité de surface (J .m™?) de l'interface dépot — substrat. Le
premier terme dans l'expression (I-7) correspond a I'énergie requise pour annoncer le cloquage
o, et le deuxiéme terme correspond a la condition de sa propagation.

Ainsi pour un dépot de nature donnée (£, connu) élaboré dans des conditions de référence (R,
I} supposés fixes), une plus forte épaisseur de film ameénera une contrainte critique de

cloquage plus élevée mais augmentera le risque de propagation.
1.5.2. La forme des cloques

Sous l'action d'une contrainte anisotrope, une cloque peut se former et se propager, soit de
fagon circulaire (Figure I-7a) soit de fagon rectiligne donnant alors naissance a une ride a la
surface du film (Figure I-7b), soit sous forme de cordons de téléphone (Figure I-7c). Cette
dernicre structure est généralement attribuée a une variation du champ de contraintes et/ou

une instabilité de vitesse lors de la propagation.

S

a)

Figure I-7 : Forme de cloquage observé sur des dépots PVD : circulaire [34], rectiligne [41],

cordon téléphonique [34]

La Figure I-8 présente une cartographie des différentes morphologies de cloques possibles
pour un film ¢lastique soumis a des contraintes de compression longitudinale o et
transverse Gy . La position relative des régions dans ce diagramme est qualitativement en

accord avec le type de compressions qu’il faut appliquer pour obtenir expérimentalement les
motifs en serpent, en rond, ou rectilignes. En effet, dans les régions du diagramme (B, J), la

configuration d’équilibre du film ameénera la formation de cloques quasi circulaires. Dans la
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région v, le flambement rectiligne libére efficacement les contraintes transverses, car il permet
au film de retrouver sa longueur naturelle dans la direction transverse.

Par suite, dans la région ¢, il subsiste d’importantes contraintes longitudinales dans la cloque
droite. Si elles sont assez importantes, ces contraintes peuvent entrainer un flambement

secondaire de la cloque rectiligne. On pourrait ainsi obtenir des configurations en serpent.

Figure I-8 : diagramme de morphologie théorique d’une plaque élastique rectangulaire [42]

soumise a différentes compressions.

1.5.3. Influence de la déformation du substrat

Zhao et al [43] ont montré que la déformation élastique du substrat favorise le cloquage des
films minces par la diminution de la contrainte critique a atteindre. Plus particulierement la
différence de propriétés élastiques entre le film et le substrat, caractérisée par le coefficient de
Dundur o (Equation I-8), joue un rdle déterminant dans la chute de la valeur de la contrainte

critique, tels que :

|| By
EV I C
+ | |
try|| b

E, .
Et E, = " — module de Young réduit.
_v’_

En effet la (Figure I-9) montre I’évolution de la contrainte critique de cloquage normalisée en

fonction de la taille de défaut normalisée. 1l apparait clairement que, lorsque le substrat est

significativement plus mou que le film (E, < E ), alors o est voisin de 1 et la contrainte
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critique est abaissée de plusieurs dizaines de pourcent. En revanche, lorsque le substrat a un

module de Young réduit supérieur a celui du film (E > E /) la contrainte critique est alors

augmentée, rendant le cloquage du film d’autant plus difficile.

1.00 —
95 e emmmmEm
//" .___.-"' Ll
.90 4 P ="
.ff /I/ ~ -
& 857 S Al —
=, 7 |- —— a=-0.50 Substrat rigide
t 804 /o 7 =0.0
i r
iy ——— 0=0.50
R =0.90
704/ e =095
/ -——— @=0.99 Substrat moux
-65 T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35

R/t

Figure I-9 : Evolution de la contrainte critique normalisée en fonction du rayon normalisé de la

cloque [43]

* . .. , .
Avec : ¢ est la contrainte critique sans déformation.

1.5.4.

t est I’épaisseur du film.

R est le rayon de la cloque.

Influence des imperfections et des défauts

A la fin des années 90, 1’équipe de Wang et al [44] a travaillé sur I’adhérence des oxydes a

croissance thermique (TGO). Apres un certain nombre de cycles température / temps, le film

se sépare du substrat et permet la ségrégation des especes comme les sulfures a l'interface.

Ces imperfections conduisent a la réduction de la résistance a la rupture du film. Ce

phénomeéne conduit a la séparation du film vis-a-vis du substrat sous 1’effet des contraintes

résiduelles de traction normales a I’interface (Figure I-10). Ces contraintes se développent
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préférentiellement sur des interfaces de formes de rides, des oxydes hétérogenes et aux joints

de grains.
j NUCLEATION AT IMPERFECTIONS
EE———
Undulations | —_ 1
Wrinkies i Oxide Heterogeneity I

High Temperature
Growth

|

Upon
Cooling

Figure I-10 : Schéma des deux morphologies d'imperfection qui conduisent a la séparation de
'interface TGO [44].

L’ouverture de la cloque et le cloquage peuvent alors étre caractérisés par trois indices sans
dimensions [45], [46].

o Indice de cloquage :

IT=(1-v’)o/E)R/e) (1-9)
Ou : E est le module du Young, ¢ est la contrainte de compression, v est le coefficient de
poisson, e est 1’épaisseur de film, R est le rayon de la cloque.

Il'y a cloquage du film, lorsque I’indice de cloquage est égal a la valeur critique : I1, =1,22

e Indice d’adhésion :

Il est donné par la formule : ¥ = 6+/e(1-Vv)/ET} (I-10)

L’ouverture et la propagation de la cloque se produit lorsque X >1,85, mais au dessous de
cette valeur la cloque reste stable.

e Indice de mixité de mode :
Définit parA , il dépend de la rugosité et du frottement qui se produit a I’interface. Cet indice

détermine la transition entre le cloquage et I’ouverture de la cloque. C’est cette caractéristique
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qui permet la stabilité¢ de la cloque et il est relié a la ténacité de I’interface I par la relation
suivante : T, = T°[1+ tan®(1-A)y] (I-11)
Avec W est I’angle mixte, donnée par la formule :

y=tan"' (K ,,K,) tel que : K;et Ky sont les facteurs d'intensité des contraintes a I’interface

selon les modes I et II respectivement.
Partant de ces trois indices on peut tracer une cartographie de cloquage (Figure I-11) qui
permet alors de prédire I’apparition et la stabilité des cloques en fonction des propriétés

mécaniques des films et de la qualité de I’interface.

B =
Fropagation
B I de la Clogue e
i Region Il #__H.r*'”'
I

| Cloguane
T x| Region Il
i} H'. *' ] i | i |
ol m 2 4 6 8 10 12
Fas de — | T1= {'E-".-'E}I flj.l'Ef] fR."E]E -
Cloguange

Figure I-11: cartographie de cloquage mettant I’accent sur le domaine de propagation de la cloque
[44].

[.6. Mcécanique du contact et de I’impact

1.6.1. Contact sphére plan (statique)

1.6.1.1. Contact élastique

Heinrich Hertz fut le premier a traiter le probléme de contact entre solides €lastiques a surface

lisse et sous chargement normal en 1881. Il calcula et vérifia par des mesures expérimentales
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la distribution de la pression sur la surface de contact, ainsi que la distribution des contraintes

dans le corps a I’aide des fonctions du potentiel newtonien.

Aujourd’hui, le probléeme de contact est répertorié comme hertzien s’il satisfait les conditions

suivantes :

= Les matériaux sont homogenes, isotropes, obéissent a la loi de Hooke, et subissent de
faibles déformations et rotations (domaine élastique linéaire)

= Le contact entre les surfaces est sans frottement

= Les dimensions de la région de contact déformée restent petites comparées au rayon
principal des surfaces non déformées.

= Les surfaces en contact sont continues et peuvent étre représentées par des polyndmes du
second degré, avant déformation.

La théorie de Hertz permet d’établir différentes relations liant I’effort normal, aux propriétés

¢lastiques et a la géométrie de contact.

La Figure I-12 représente un contact de Hertz sphere / plan :

Z(33)

X(11)

Y(22)

Figure 1-12 : Contact Hertzien sphére plan

Les calculs de Hertz donnent le rayon de contact (a), I’enfoncement (3), la pression maximale
(po) d’un contact sphere-sphere ou sphere-plan sous effort normal (F), [47] :

Le rayon de contact :
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VA
3FR
a—( T j (I-12)

=i+L . Pour le contact sphére plan on a R; = < et donc

1 2

Le rayon équivalent :

*

" 1 _ 2 1 _ 2
R =R;. Le module équivalent est: EI* = TVI+E—V2, E;, E; : modules de Young du plan
1 2

et de la sphere.v , v, : Coefficients de Poisson du plan et de la sphére.
L’enfoncement des surfaces est égal a :

a’ 9F’ %
8 =  — | T 1-13
" R (16R E Zj (-3)

Le maximum de la pression appliquée au centre de la surface poest égal a :

1
3 3F (6FE*2 Jé

== = = 1-14

Dy 2Pm P’ TR2 ( )
3Ip*2
'R

et F:6E‘—*2p3 (1-15)

Ou Py, est la pression moyenne.

1.6.1.2. Contact élastoplastique

Dans un contact sphére plan sous effort normal, 1’écoulement d’un matériau indenté se
produit en trois étapes (Figure I-13) caractérisées par le rapport entre la pression de contact
moyenne (Py,) et la limite d’élasticité (Gy) en traction simple.

Un rapport C = P,/ est défini, ce qui conduit aux considérations suivantes :

e C < 1,1: la contrainte produite est insuffisante pour créer 1’écoulement plastique, la
déformation aprés déchargement est parfaitement réversible c’est-a-dire qu’il n’y a
qu’une déformation élastique.

e 1,1 <C £ 2,8:1’"écoulement commence dans une zone localisée au-dessous du centre
de la surface de contact. Si la charge appliquée augmente, cette zone s’agrandit en
produisant une déformation élastoplastique jusqu’a ce que C approche 2,8. Quand on
atteint C = 2,8 I’écoulement commence a engendrer des déformations irréversibles au
bord du contact. L’effet de 1’apparition de ces déformations conduit a des quantités
mesurables telles que P, et la géométrie de I’empreinte résiduelle méme si celle-ci

reste tres faible.
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e C>228: un écoulement parfaitement plastique se développe qui permet d’augmenter
le rayon de contact. Aprés décharge, une déformation plastique (la déformation

¢lastique est trés faible par rapport a celle plastique) significative demeure.

T T
3 | |
| I
. |
Indentation Indentation : Indentation
. . I | plastique
elastique :élasto plastique | Hestd
A |
o - |
EE Elastique Elastoplasticque : Plastique
] |
(8} |
| G | |
oAV R
b
B | |
/ |
| |
' |
1 10 E,a 100 1000
SyR

Figure 1-13 : Définition des domaines élastique, élastoplastique et plastique pendant I'indentation [48]

1.6.2.  Impact sphére plan (dynamique)

1.6.2.1. Impact élastique

La théorie de I’impact élastique est basée sur la théorie du contact élastique de Hertz [47].
Cette théorie est valide si certains critéres sont satisfaits. Ainsi, I’hypothése de Hertz reste
valable si le temps d’impact est plus grand que le temps de propagation de I’onde élastique

dans la région du contact.

Hunter [49] a montré que le temps t d’impact doit étre supérieur a:
t>24 (1-16)
c

Avec

— a: estle rayon de contact

— c: estla vitesse de propagation d’une onde élastique longitudinale dans le projectile.
Dans le cas de I'impact d’une sphére non élastique dans un demi-espace ¢lastique, Hertz,

développe les relations suivantes :
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La profondeur maximum d’indentation dans la surface plane est :
SVE( 2 VE
O = [—j —— 1-17)
4) \E'VR

Ou m désigne la masse du systéme allant percuter I’échantillon (kg)
V est la vitesse d’impact (m/s)
E* le module équivalent (GPa)
Et R* le rayon de la sphére (m)
La force de compression est

%
" :%(Ej [ veER" |5 (I-18)

Le temps de contact, sans frottement, dans le cas d’un impact élastique parfait, sera deux fois

plus long que la phase de charge et peut étre déterminé par 1’équation :

m’ s
t, =4529 ———— I-19
‘ {an ‘R VJ (-19)
1.6.2.2. Impact plastique

Dans le cas d’une indentation sphérique statique, un écoulement plastique apparait, pour une

pression maximum de contact Py = 1,6 o, correspondant a une pression moyenne de Py =

I,1o, ou o, est la limite d'élasticité [47]. Cette valeur est modifiée dans le cas de contact

dynamique.
Ainsi, Johnson [47] a montré qu’une vitesse d’impact critique de plastification Vy peut étre

calculée par I’équation suivante :

O-y ’ O-y
Vo= 267 (1-20)

Dans le cas des métaux, cette équation donne des vitesses critiques trés faibles d’ou

I’apparition de la déformation plastique lors d’un impact.

En négligeant 1’effet de la propagation d’onde et du frottement a I’interface, I’énergie
cinétique transmise par l’indenteur sera convertie au niveau de la cible en déformation

¢lastique et plastique tant que V; > 0.
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E, = % mv;? =" F b (1-21)

0,.. estlaprofondeur maximale d’indentation.
Dans la phase de retour (V; < 0), une énergie cinétique de rebond de la bille est a prendre en
compte lors du retour élastique. Dans le cas d’un contact métal ductile / sphére rigide, Dias
[50] a montré que le rayon de courbure de I’empreinte d’indentation est supérieur au diametre
de la bille. Ce fait est attribué a 1’énergie élastique emmagasinée au voisinage de 1I’empreinte
d’indentation.

Dias et al [50] ont développé des équations d’impact en déformation plastique permettant de
calculer la profondeur maximale et le temps correspondant sans effet de restitution élastique

en faisant les hypothéses suivantes :

— la force entre la bille et la cible est décrite en terme de pression constante.

2

— O0<<Ravec o =a—,
2R

La profondeur maximale d’indentation :

O ax = '/,-1/—2 Z 7 1-22)
n m

Cette profondeur maximale est atteinte au moment :

L B — (1-23)
2\2n R P,

1.6.3. Influence des dépots sur les propriétés mécaniques [48]

Si toutes les équations présentées précédemment ont été établies dans le cas de contacts
dynamiques bille/ matériau massif, il faut maintenant s’intéresser au cas de substrats revétus
qui font I’objet de ce travail. En particulier I’influence de la présence d’un film mince sur les
conditions mécaniques de contact doit étre examinée. En effet, selon sa nature et son
épaisseur, une couche superficielle pourra ou non jouer le réle de transmetteur de charge.
Considérons une couche d’épaisseur e, de dureté Hy déposée sur un substrat de dureté Hs. A
partir de formules empiriques dérivées de simulations numériques, lors d’une indentation
sphérique (2 ’aide d’une sphére de rayon R), la dureté¢ H mesurée peut étre exprimée par la
relation [48] :

H=H +(H,-H)b (1-24)
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b : coefficient d’influence qui varie en fonction de 1’épaisseur, de 1’enfoncement et de rayon de la sphére
selon les modéles proposés par les divers auteurs

Ainsi on peut proposer une classification des dépots en termes de :
— Dépot mince : il ne fait que transmettre la charge (ceci est vrai si son épaisseur e < 0,1
a (avec a demi largeur de contact).
— Dépot épais : il absorbe la charge pour 1’essentiel (ceci est vrai si son €paisseur e = a).
— Dépot intermédiaire : il n’absorbe qu’une partie de la charge (ceci correspond a un

cas médian).

~J]
1

@}
m]

Ln

{

o ]

1 0 HHN 8 8 T
0 1 2 3

Epaisseur du film/demi-largeur de contact (e/a)

Rapport des modules d'élasticite E¢/E,
HS
Rapport des duretés Hg/Hg
N
2k
e
(o]
|
Y

Figure I-14 : Position des débuts de plastification dans une couche ou dans le substrat selon

les critéres de contréle d'aprés [48]

Dans les cas de nos films élaborés par PVD, ce sont donc des films minces qui transmettent la
charge. D’un point de vue du champ de contraintes, peu de perturbations a 1’échelle
macroscopique sont donc a attendre. En revanche, il faudra examiner de plus prés les

perturbations locales au niveau de I’interface qui pourront survenir.

I.7.  Essais d’impacts répétés sur des dépots durs type PVD

Deés le début des années 90, des essais de chocs répétés ont été réalisés en vue d’optimiser la
conception d’outils de coupe. En effet Knotek et al [S1-52] ont mis au point un montage qui
consiste a venir percuter cycliquement un échantillon avec une bille en carbure métallique

@ 6 mm. D’autres dispositifs ont été ensuite utilisés par Bouzakis [53-55] et Batista [56].
-08 -
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Le comportement sous impacts répétés de divers dépodts tels que le TiAIN, TiAICN, CrN, et
MoN, a alors été étudié et les résultats des essais sont synthétisés sous forme de courbes de
Wohler, en exprimant le nombre de cycles a ’endommagement du dépot en fonction de la
force d’impact. Le critere d’endommagement retenu est 1’écaillage du dépot et I’apparition du
substrat. Ces essais présentent des durées de vie de 10° a 10° impacts dans la gamme de force
choisie — de 400 a 1200 N — avec une bille en carbure de tungsténe [53-55].

La classification des dépots minces sous des sollicitations de chocs répétés a également été
complétée par une observation des différents types d’endommagement dans les empreintes au
microscope optique et au microscope électronique a balayage [51-52] Trois zones
d’endommagement sont alors identifiées et sont présentées sur ce schéma (Figure I-15), la

zone de contact est délimitée par un trait discontinu.

Zone intermédiaire avec¢ Zone centralg avec
des fissures cohéso- adhesive fissures cohésives

Zone périphérigque avec

des Fissures circulaire Zone de contact

Figure 1-15: Principaux endommagements observés lors d’essais de chocs répétés [56]

Les trois types d’endommagement observés lors des essais de chocs répétés sont :
— Des fissures cohésives circulaires sur le bord externe de I’empreinte. Ces fissures de
type Hertziennes se développent en surface dans la zone de traction maximale.
— Un faiengage cohésif en fond d’empreinte.
— Des fissures cohésives circulaires sur le bord interne de I’empreinte qui peuvent
dégénérer en fissures adhéso-cohésives — écaillage du dépdt.
La déformation plastique de I’empreinte n’est observée qu’au cours des premiers impacts. Au
cours des impacts suivants, la conformation des surfaces, ainsi que I’écrouissage du substrat
permettent d’aborder les impacts par une approche parfaitement élastique avec une contrainte

minimale non nulle [57].
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Cependant, il est a noter qu’aucune publication précédente des différentes équipes de
recherche impliquées dans les essais d’impacts répétés sur les films minces [48-49] ne signale

la présence de cloques au sein de leurs dépdts apres essais.

[.8.  Simulation de I'impact par calcul numérique

Les travaux de Bouzakis et al [44-45,47-49] ont permis d’établir un lien entre les essais de
chocs séveres et des problémes concrets de fatigue rencontrés sur des outils de coupe ou des
pieces de turbines a gaz.

Une analyse numérique par la méthode des éléments finis est alors utilisée pour calculer les
déformations engendrées dans le dépdt pendant et aprés l'impact en considérant la
déformation plastique et le retour élastique du substrat. Ces calculs révelent que 1’empreinte
tend rapidement vers une géométrie d’équilibre, de maniére a ce que les impacts deviennent
rapidement parfaitement élastiques. La déformation plastique du substrat sollicite le dépot en
traction et I’endurance du revétement est alors interprétée par le biais des diagrammes de
Goodmann-Smith en connaissant ’amplitude de la variation des contraintes équivalentes ainsi
que la contrainte équivalente moyenne.

Cette interprétation des résultats d’impacts élasto-plastiques permet d’estimer I’endurance
d’un dépot dans les conditions de sollicitations réelles. La variation des contraintes dans le
dépot sur I’outil est également déterminée par une analyse numérique de la piéce.

Belwasaki et al [60] ont également utilisé la méthode des éléments finis pour investiguer les
contraintes de traction sur la surface des revétements mono et multicouches sous un impact. Il
a ainsi étudi¢ différentes combinaisons et configurations de couche pour réduire les
contraintes de traction a la surface. Une architecture optimisée de revétement a été proposée,
elle consiste en une premicre couche €paisse ayant un module de Young élevé recouverte en
extréme surface par une fine couche a faible module de Young.

Dans le cas des revétements monocouches, le niveau des contraintes de traction dépend
fortement de I'épaisseur du revétement. En reégle générale, plus le dépot est épais plus la

contrainte est faible a la surface. En outre, une combinaison de I'épaisseur du revétement tres
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¢levée et un faible module d"Young semble étre l'approche la plus efficace pour une
diminution des contraintes.

Dans le cas de 1’érosion, 1'analyse détaillée du champ de contraintes créé lors d’un impact
d’une particule sur un matériau avec un comportement élastique pour le revétement par S.
Hassani [61] a montré que des contraintes de traction dans le substrat sont créées lors du
déchargement. En effet la Figure I-16a montre la création de contraintes de compression dans
la phase de chargement, aprés 0,5 ns, qui évoluent ensuite lors du début de la phase de
déchargement au bout de 4 ns (Figure I-16b). Lors de la fin de la phase de déchargement
apres 9 ns (Figure 1-16¢), une zone de contraintes de traction apparait nettement a proximité

de I’interface.

TDéchargement.

compressian

chargemert Cnntramtes :
de traction

Filrr |

1Déchargement

Contraintes de
COmpression

Substrat

i
Contraintes &
de traction

Figure 1-16 : Evolution du champ de contraintes Oyy, créé dans le dép6t / substrat lors d'un

impact simple [61].

L'impact d’une particule sur un matériau provoque également la formation d'un cratére
représentée par le déplacement des éléments. Ainsi, le volume déplacé W a été calculé a partir
des dimensions du cratére (D et h sont respectivement le rayon et la profondeur du cratére) en
utilisant la relation suivante [62].

W= %nDzh (1-25)

Hassani et al [62] a étudié I’influence de 1’épaisseur e de dépot sur le volume de la matiére

déplacé d’un dépot TiN lors d’un impact normal d’une particule Al,O3 de 50 um de diametre
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sur un dépot avec une vitesse 84 m/s. La Figure I-17 montre clairement qu’au dessous d’une
épaisseur critique (8 pm) le volume de mati¢re déplacé W augmente considérablement avec la
diminution de 1’épaisseur. En revanche, au dela de cette épaisseur critique, le volume de la

matiere déplacé devient trés infime.

6 - Impact by 50 um particle
Impact velocity: 84 m/s
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Figure 1-17 : Effet de I’épaisseur sur le volume de matiére déplacé lors d’un impact simple [62]

1.9. Conclusion

Dans ce premier chapitre nous avons commencé par une présentation générale du contexte et
des objectifs de notre étude, ensuite nous avons exposé les principales propriétés structurales,
morphologiques, mécaniques des films de CrN obtenus par PVD.

Le nombre conséquent de travaux publiés montre I’intérét de la compréhension des
mécanismes d’endommagement de dépdts minces avec ou sans sollicitation extérieure
(thermique, mécanique...). Une attention particuliere a été portée au phénomene de cloquage
dans les dépots PVD. Par la suite, la mécanique du contact et de I’impact a été abordée, seul le

cas d’un contact sphere/ plan a été développé.
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En ce qui concerne les travaux de modélisation par €léments finis de I’impact répété sur des
dépots minces, 1’équipe de Bouzakis semble étre celle qui a le plus travaillé dans ce domaine.
Nous avons noté cependant que la majorité de leurs simulations font une analyse
macroscopique de I’impact et le manque de détails expérimentaux rend ’exploitation de ces

résultats difficiles.
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II.1. Introduction

Le second chapitre s'articule en trois parties. Dans la premiere partie, le dispositif expérimental
d’élaboration des revétements sera décrit. La seconde partie traite des divers dispositifs de
caractérisation utilisés durant ce travail. Nous avons distingué trois types de caractérisations : les
caractérisations structurales et morphologiques puis les caractérisations mécaniques permettant,
entre autres, d'avoir accés au module de Young et la dureté des revétements. Enfin, la troisiéme
partie est dédiée a la caractérisation par essai d’impact. Une description détaillée de cette
machine ainsi que son instrumentation et sa calibration, pour en faire un appareil scientifique, est

proposée dans ce chapitre afin d’établir clairement ses possibilités et ses limites.

I1.2. Procédés de dépot PVD

Tous les dépdts physiques en phase vapeur résultent de la condensation sur un substrat d’une
vapeur obtenue par évaporation ou par pulvérisation d’un matériau source. Parmi les différents
modes de production de vapeur du matériau source (évaporation, pulvérisation par faisceau
d’ions...), c’est la pulvérisation cathodique en milieu réactif qui a été choisie pour nos travaux.
Celle-ci présente I’avantage de permettre le dépot de nombreux métaux, alliages, composés
réfractaires, conducteurs ou diélectriques [63]. La stoechiométrie peut Etre maitrisée, et
I’adhésion des dépdts est bonne. Ces différents avantages en font une technique largement
utilisée dans 1’industrie pour applications mécaniques ce qui explique le choix fait au début de ce

travail.
I1.2.1. Principe et mécanisme de la pulvérisation cathodique

L’ensemble de nos revétements a été réalisé dans une machine industrielle du type Alcatel SCM
450. On dispose d’une enceinte a vide d’un volume de 90 litres environ reliée a un groupe de

pompage qui assure un vide de 10 mbar.
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Porte
Substrat Substrat
Film
Entrée
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Plasma
Pompe
a vide

Circulation d’'eau

Figure lI-1: Représentation schématique de I'enceinte de pulvérisation

Ce dernier comprend une pompe a palettes pour le vide primaire et une pompe turbo-moléculaire
pour le vide secondaire. L’enceinte est équipée de deux sources (cibles) posées sur des dispositifs
magnétrons. Le porte échantillon fixe est ajustable en hauteur autorisant ainsi le réglage de la
distance entre la cible et le substrat. Le porte substrat est placé face a la cible et il est isolé
électriquement du réacteur pour pourvoir le polariser. Un cache amovible est situé entre la cible
et le porte échantillon pour permettre la pré-pulvérisation de la cible sans polluer la surface a
revétir.

Pour un meilleur contrdle du procédé, le dispositif est équipé d’une jauge de pression de type
MKS Baratron et de débitmetres massiques MKS.

Les cibles sont alimentées par des générateurs de courant continu et pulsé¢ « Advanced Energy
Pinacle + ». Ils permettent les trois modes de régulation : en intensité I(A), en voltage V(V) et en
puissance P(W). La puissance maximale délivrée est 5 kw. Un générateur RF est utilisé pour le

décapage du substrat avant le dépot et pour la polarisation pendant la croissance des revétements.
I1.2.2. Substrats utilisés

Les revétements sont déposés sur plusieurs types de substrats, selon les objectifs particuliers de
chaque série d’essais et des caractérisations menées. Afin d’étre représentatifs des cas réels, des

substrats en acier rapide ont été choisis.
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— Les propriétés mécaniques et tribologiques (microdureté, adhésion, impact...etc.) ont été
testées généralement sur acier M2 (disque de dimensions : 8*30 mm) ayant des duretés
différentes, i.e. 230 Hvgog a I’état brut de livraison et 790 Hvig, obtenues par différents
traitements thermiques de trempe et revenu qui seront détaillés dans le cinqui¢me
chapitre.

— L’étude de I’influence de la dureté a été réalisée sur des substrats de C45 avec différents
traitements thermiques pour avoir différentes duretés allant de 180 Hv;goga 790 Hv1gog.

— L’état de surface de I’acier est poli spéculaire par un polissage avec du papier SiC et une
finition avec un feutre et de la pate diamantée de 1 pm.

— L’épaisseur des films est mesurée sur des lames de verre.

— Les contraintes internes sont évaluées a partir de la mesure de la courbure d’un clinquant
(systeme de la poutre encastrée) de silicium poli miroir (280 um d’épaisseur, 40*4 mm)
et des lames d’acier M2 (77 um d’épaisseur, 40*4 mm) relaxé suite a un recuit.

Tous les substrats sont dégraissés par ultrasons dans 1’acétone puis dans I’alcool pendant 10
minutes puis séchés avant d’étre placés dans ’enceinte de dépdt ou ils subiront un décapage

ionique in-situ.
11.2.3. Protocole d’élaboration des revétements

Avant toute expérience, on attend que le vide soit fait dans le réacteur. La pression résiduelle

avant chaque dépot est de 8.10°° mbar minimum afin de limiter la contamination des revétements

par d’autres éléments. Notre protocole d’élaboration est identique a celui présenté dans la theése

de Z. Zhang [15]. Ce protocole peut étre décrit en 2 étapes selon la tension de polarisation du

substrat.

= Etape 1. Décapage « in situ » : Un décapage in situ est assuré par le bombardement des ions
d’argon grace a la polarisation (RF) négative des substrats de (-200V) pendant 5-15 minutes.
L’avantage principal de cette étape est d’améliorer 1’adhérence du revétement sur les
substrats et d’éliminer les contaminations de surface.

= Etape 2. Dépot : La tension négative de polarisation cette fois-ci est réduite a -60 V pour
diminuer I’énergie des ions arrivant au substrat. Mais elle est suffisante pour obtenir un
revétement dense et adhérent. Les parametres de dépot sont réglés (deébits de gaz, intensité
appliquée a la cible magnétron) et le temps de dépdt est ajusté pour obtenir 1’épaisseur

souhaitée.
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I1.3. Techniques d’analyse et de caractérisation des dépots PVD

I1.3.1. Mesure d’épaisseur

La mesure de 1’épaisseur s’effectue a 1’aide d’un profilometre Altisurf 500. Dans le cas des films
minces, la hauteur est obtenue par I’utilisation d’un capteur a force réduite pour ne pas dégrader
le revétement. Avant la mesure, ’appareil est étalonné avec un étalon a sillon. Pour valider les
mesures obtenues, une vérification par Microscopie Electronique a Balayage des facies de
rupture de couches a été effectuée sur plusieurs échantillons. La Figure II-2 présente des valeurs
d’épaisseur d’un revétement CrN obtenues en mesurant la hauteur de marche par profilomeétre.

La mesure est ensuite confirmée par MEB sur la fracture transverse du revétement.

pm
e
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0
4 Substrat
2 e Bt et
-2
£
5
-8
o 02 0.4 06 og ; iz 14 16 13
1
Hauteur mavimale 324985 pm
Hauteur moyenne 1286 pm
) Largeur 0757 mm

Figure 1I-2 : Mesure de I'épaisseur : a) par profilométrie (mesure de hauteur de marche), b) par
MEB

11.3.2. Diffraction des Rayons-X (DRX)

I1.3.2.1. Principe

La Diffraction des rayons X est une technique d'analyse qui permet de déterminer la structure des
différentes phases d'un matériau massif, d'une poudre ou d'un film mince. Elle consiste a
bombarder le matériau a analyser par des rayons X monochromatiques produits par une anti-
cathode (de cuivre ou de cobalt) et a mesurer I’intensité des rayons X diffractés en fonction de
leur orientation dans I’espace. Pour une orientation quelconque, les rayons X diffractés
interférent entre eux de maniére destructive : dans ces conditions, 1’intensité du faisceau est

pratiquement nulle. Lorsque les conditions de Bragg sont respectées, les rayons X diffractés
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interférent de manicre constructive. On observe un pic de diffraction proportionnel a I’intensité

du faisceau réfléchi.

Le diffractometre de rayons X utilis€¢ pour caractériser nos échantillons est de marque Bruker D8
focus. 11 est équipé d'une source de Cobalt (A = 1,78897 A) et peut étre utilisé dans les deux
modes de diffraction rasant et source tournante 8-20, le mode 6-28 permettant d'évaluer la taille

de grains diffractant dans les films minces analysés.

n322  Influence du débit d’azote sur la phase de CrNy

Les spectres de diffraction des revétements CrNy sont présentés dans la Figure 11-3

- CrN(111) ———— ;T CrN (200) 1

CIN(111)&—  : 1

j CiN (220) +— -
Lo v 25 sCCM T

. 20 sccm

Intensite (U. A)

I ' I ' I :' I
20 30 40 50 60 70 80 90
2 theta (degree)

Figure 1I-3 : Analyse de la phase de CrNx par diffraction des rayons X en fonction du débit d’azote
introduit (10, 15, 20 et 25 sccm).

Pour de faibles débits d’azote (10 sccm), on observe uniquement le pic de diffraction du plan
(111) de la phase Cr,N. Par ailleurs, a 15 sccm de débit d’azote un mélange des deux phases

CrN et CroN apparait. L’augmentation du débit d’azote favorise la réaction entre les atomes de
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chrome et d’azote pour former le nitrure de chrome CrN. Pour des débits d’azote de 25 sccem, il

y a formation d’une phase unique de CrN pur selon une structure cubique a face centrée (CFC).
I1.3.3.  Spectrométrie de décharge luminescente (SDL)

La SDL est une technique destructive et qui ne s'applique (dans le cas de l'appareillage utilisé
LECO GDS-750A) que sur des films et substrats conducteurs. Une autre limitation de
'appareillage utilisé est sa faible résolution en profondeur, ce qui limite 1'épaisseur minimum des
revétements analysés a 0,5 um. Par ailleurs, 1'étude de concentration locale d'un composé dans la
matrice analysée est impossible. Le matériau a analyser joue le role de cathode dans le tube a
décharge. Ce tube a décharge est maintenu sous basse pression (de I’ordre du Torr) et dans une
atmosphere d’argon. On va ensuite appliquer entre 1’anode et la cathode une tension de plusieurs
centaines de volts ce qui a pour conséquence de créer un plasma. Les atomes d’argon (Ar')
ionisés vont bombarder la surface de I’échantillon et I’éroder en arrachant des atomes a la surface
de I’échantillon. Ces atomes vont étre excités par collisions avec les électrons ou les ions du
plasma puis vont retourner a leur état fondamental en émettant un rayonnement caractéristique au
type d’atome dont il provient.

Une calibration sur témoins de composition certifiée est nécessaire avant d'effectuer une mesure
SDL. Les témoins ayant servi a la calibration lors de notre étude sont les suivants : Cr, N, Fe, O,
C, Zr, Cu, Si, W, Nb, Ti, Al, Ni.

La Figure II-4 présente un exemple de profil SDL d'un échantillon CrN(Zr) déposé sur substrat
en acier. Il met en évidence 1'évolution de la composition en fonction du temps d'analyse. 1l est

possible de convertir le temps d'analyse en profondeur si 1'on connait I'épaisseur du revétement
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Figure Il-4 : profil GDEOS CrN(Zr) [64]

11.3.4.

Principaux paramétres de dépots retenus

Apres les analyses structurale et morphologique, les principaux parametres retenus pour

I’élaboration des dépots sont résumés dans le Tableau II-1.

Tableau II-1 : Principaux paramétres d’élaboration des dépéts

Parametres PVD Valeurs

Débit d’argon 10 scem

Débit d’azote 25 scem
Polarisation RF du substrat -50V

Distance cible-substrat 8 cm

Intensité du courant injecté sur la cible de chrome I,5SA

Temps de dépot 30mna4h
Décapage substrat —200 V (10 min)

Décapage cible

1,5 A (5 min)
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11.3.5. Mesure des contraintes internes

Les couches minces sont quasi systématiquement affectées par des contraintes en dehors de
I’application de sollicitations externes. Ces contraintes sont appelées contraintes résiduelles ou
internes. Elles sont essentiellement présentes dans le film et sont dues a :

— la différence de parameétre de maille entre la structure du substrat et la structure du

revétement

— la différence du coefficient de dilatation entre le revétement et le substrat.

— aux défauts de croissance (incorporation de certains atomes durant le dépot).
La méthode de mesure des contraintes internes la plus rependue (qui est également celle utilisée
pour nos travaux) est celle développé par Stoney [65]. Cette méthode est basée sur la mesure du
rayon de courbure de I’ensemble substrat-dépdt. Notre substrat de silicium ou d’acier, ne
présentant pas de courbure initiale. Cette lamelle est maintenue a une seule extrémité lors de la

phase de dépdt pour permettre sa déformation libre (systéme de poutre encastré, cf Figure II-5)

Substrat avant depdt Aprés depot

— S
ﬁ Dépét en
— - traction
Ty Depdt en
v compression
‘"“"--.,___h ______.-'

Figure II-5 : Représentation de substrats avant et aprés dépot avec des états de contraintes de

tension et de compression.

Le rayon de courbure de I’ensemble acier-film est mesuré apres dépot par un profilometre tactile

équipé d’un capteur optique de 300 um de débattement.
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Figure 11-6 : Exemple de mesure de courbure par profilométre sur un clinquant.

La formule dite de Stoney utilisée est en réalité une variante de celle proposée pour la premiere
fois par Stoney en 1909 [65] :

2
o= L, (I1-1)
(1-7,)6d, R,

— Es est le module de Young du substrat en [GPa].
— ds est ’épaisseur du substrat en [pum]

— 7s est le coefficient de Poisson du substrat,

— dfest I’épaisseur du dépot en [um]

— Rg est le rayon de courbure en [mm] :

2 2
~ Re= % (11-2)

I1.3.6. Mesures de dureté et du module de Young

La duret¢ que I'on cherche a déterminer étant celle de revétements de quelques microns
d’épaisseur, il est indispensable de s’affranchir au maximum de la contribution du substrat.
Ainsi, on utilise la technique de nano-indentation qui permet de réaliser une mesure de dureté en
ne sollicitant qu’une épaisseur de matériaux d’une centaine de nanometres. Généralement, on
considere que I’on doit vérifier la formule dite « regle du dixieme » justifié par Biickle [66],
c'est-a-dire :

enim < h/10, avec h = profondeur de pénétration.
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I1.3.6.1. Principe de la mesure

La technique de nano-indentation consiste a suivre en continu [’évolution de la charge

d’indentation avec le mouvement de I’indenteur. Une courbe typique obtenue sur un CrN-5

d’épaisseur 15um est donnée Figure 11-7.
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Figure II-7: courbe de charge/décharge en fonction de la profondeur obtenue sur CrN-5

L’observation de cette courbe permet, d’apres la méthode développée par Oliver et Pharr [67] de
calculer la dureté et le module de Young du dépot. La profondeur de pénétration h est atteinte
pour un effort normal maximal Pmax. Le calcul de la dureté s’effectue au point de coordonnée (4,

Pmax), elle se calcule de la maniere suivante :

P
H = ~m 11-3
y (II-3)

Avec A I’aire maximale projetée de I’indenteur ayant pénétré d’une profondeur /4c dans le

P
matériau. et h, =h_, —€—" (1I-4)

max

Avec £ =0,75 constante dépendant de la géométrie de 1’indenteur.
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Le module d’Young est déterminé a partir du calcul de la raideur de contact. Cette derniere est
directement calculée a partir de la courbe chargement-déchargement et plus particuliérement a

partir de la pente de déchargement au point de coordonnée (4, Pmax) et s’exprime par :

_dp_28 ]
S= \/;Er\/ﬂ (1I-5)

Pour un indenteur Berkovitch, £ est égal a 1,034, 4 correspond a 1’aire projetée de contact entre
I’indenteur et le matériau testé.

Le module Er est un module réduit prenant en compte les caractéristiques mécaniques de
I’indenteur et du matériau testé. Il alors possible d’en extraire le module d’Young en connaissant
le coefficient de Poisson du matériau étudi¢. La formule qui relie ’ensemble de ces composantes

est la suivante

2 2
; :1 Ev +1Evi (11-6)

r 1

v est le coefficient de Poisson du matériau a tester, et v; et E; sont respectivement le coefficient de

Poisson et le module de Young de I’indenteur utilisé pour I’analyse du matériau.

11.3.6.2. Dispositif expérimental

La dureté et le module de Young des films élaborés durant cette étude sont mesurés par
nanoindentation instrumentée a 1’école Centrale de Lyon. Les échantillons ont été testés en
charge croissante a partir d’un nano-durometre (MTS Nano Instruments) équipé d’un indenteur
Berkovich et calibré avec un étalon de Silice (H = 9 GPa, E = 72 GPa). Leurs propriétés sont
évaluées suivant la méthode d’Oliver et Pharr [67].

Les parametres fixes sont donc :
- Nombre d’essai par échantillon : 5
- Indenteur : Berkovitch.
- Mode d’analyse : dynamique
- La profondeur de pénétration est fixée a 500 nm

- La vitesse de pénétration 0,005 s™".
I1.3.7. Scratch test: Essai de rayure a charge croissante

L’essai de rayage consiste a rayer la surface revétue a 1’aide d’un indenteur de géométrie

donnée, généralement de type Rockwell C. Une charge progressive est exercée sur I’indenteur en
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translation. L’adhérence est définie par la charge a la rupture ou charge critique (Lc : critical
load). C’est la charge pour laquelle le dépot est séparé du substrat a ’interface ou pres de

I’interface.

Irie-1a 4L

Charge

Diament
Rockwell C

Rayure

Séns de deplacement du b
) substrat )

103 =

Figure 1I-8: Scratch test , a) principe de I'essai, b) rayure obtenue sur un échantillon CrN (3 pm)

déposé sur acier M2.

Lors d’un essai de rayure, le dépot peut étre endommagé par une fissuration cohésive
caractérisée par la rupture du dépot seul, ou par une fissuration adhésive associée a une rupture
de I’interface dépot/substrat.

La comparaison des résultats de ces essais n’est pas triviale. Car ils peuvent varier avec le
rayon, 1’état de surface et I’usure du diamant. Ensuite, la vitesse de déplacement du diamant, le
taux de chargement ainsi que de I’amplitude totale de la rampe de force appliquée ont une
influence significative sur les résultats.

Les valeurs des charges critiques dépendent de nombreux facteurs tels que 1’épaisseur du
dépot, la dureté, la ductilité du substrat et du dépdt...etc. De ce fait ces valeurs ne peuvent étre
valables que dans une utilisation comparative entre deux systemes identiques. De plus, seule la
valeur de L¢ peut étre utilisée pour juger de 1’adhésion du dépot au substrat.

Pour nos essais, ils ont été réalisés dans les mémes conditions :
- Indenteur Rockwell C de 200 um en diamant
- Vitesse de déplacement : 10 mm/min
- Vitesse de chargement : 100 N/min

- Charge entre SN et 80 N
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I1.4. Le Micropercuteur a énergie d’impact controlée

Le processus d’endommagement est simulé avec une machine de marquage a commande
numérique, le « micropercuteur ». Cette machine est construite par I’entreprise Technifor.

A Torigine le micropercuteur était prévu pour tracer de caracteéres alphanumériques ou de
logotypes sur des pieces. L’un des avantages principaux de cette machine est sa fiabilité dans la
mesure ou il s’agit d’un dispositif industriel. Celle-ci concerne aussi bien la durée de vie des
organes que la reproductibilité des impacts qui passe par un contréle implicite de I’énergie de ces
impacts.

Autrement dit, cet appareil, ainsi que 1’ont établi Gachon [8], Sekkal [68] et Ledrappier [2] est
capable de générer des impacts avec une énergie comparable a celle exercée par des particules
solides projetées a grande vitesse (€croui par grain de sable) ou d’induire des déformations
plastiques (c’est le principe méme du marquage), de répéter autant de fois que nécessaire cette
opération (c’est la notion de fiabilité ). La micropercussion se fait a I’aide d’une téte de marquage
appelée stylet, fixée sur une table en mouvement (x, y) pilotée par un moteur. L’ajustement de la

hauteur de la téte de marquage par rapport a la picce est réglable manuellement a I’aide d’une

manivelle (Figure 11-9)

Figure 11-9: Micropercuteur Type CN312Cm

Pour piloter notre machine, CN312Cm, de maniére a réaliser plus rapidement et plus simplement
des essais de chocs répétés, un logiciel spécifique a été développé. Ce programme permet de
réaliser un tableau de points en faisant varier en chaque point la durée de ’impulsion de

I’électroaimant, la fréquence et le nombre d’impacts. L’énergie cinétique de 1I’impact dépend de
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la hauteur initiale de 1’outil au dessus de I’échantillon et de la durée de I’impulsion

¢électromagnétique.
I1.4.1. Capteurs de déplacement et de force

Afin de tirer profit au mieux des performances de la machine et d'en faire un appareil a usage
scientifique, il a été nécessaire de I’instrumenter, de caractériser et de quantifier chaque phase de
son fonctionnement. Deux capteurs étaient déja disponibles et avaient fait 1’objet d’une étude
antérieure au début de ce travail. Cependant il était clairement apparu qu’ils n’étaient pas
compleétement adaptés au type d’essais réalisés. Ainsi compte tenu de 1’amplitude et de la
brieveté de I’événement, le capteur de déplacement a triangulation laser présente plusieurs
inconvenants tels que 1’encombrement, la complexit¢ de mise en place et la fréquence
d’échantillonnage de capteur trop faible. Nous avons alors cherché a le remplacer par un autre

capteur permettant un suivi quasi continu sur toute la descente et la remontée du stylet.

Noyau propulseur

Bobine

Stylet

Ressort de rappel

_ -—s Indenteur : Bille Acier
Echantillon 5 \le—— Laser

Porte échantillon
Capteur g
piézoélectrique /-

Capteur de deplacement

Figure 1I-10 : Schéma de micropercuteur instrumenté

Compte tenu du cahier des charges ainsi obtenu, le choix s’est porté sur un capteur a laser diode
[69]. De la méme fagon, la définition du capteur de force a été revue. Si le choix d’un capteur
piézoélectrique a été¢ maintenu compte tenu des contraintes temporelles des impacts, le principal
probléme a résoudre a été celui de la fréquence de résonance des capteurs généralement située a
proximité de la fréquence propre des impacts et imposant ensuite un gros travail de filtrage et de

convolution toujours délicat [2]. Pour tenter de résoudre cette difficulté et compte tenu des
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exigences techniques spécifiques citées précédemment un capteur spécifique de trés haute

rigidité et tres haute fréquence propre a été installé.

I1.4.1.1. Capteur déplacement

11.4.1.1.1. Description de capteur

Ayant acces a un capteur de déplacement de type D125 Philtec qui utilise une fibre optique pour

transmettre un faisceau lumineux non colmaté vers la cible (échantillon) et détecter la lumicre

réfléchie par celle-ci elle-méme trés largement dépendante de 1’état de surface réfléchissante,

ceci impose donc une recalibration du capteur a chaque montage / démontage du porte

¢chantillon. La distance mesurée entre la cible et la sonde est fonction de la quantité de lumicre

captce.

La Figure II-11 présente la réponse en tension du capteur en fonction de la distance capteur —

cible. La courbe présente 4 zones différentes :

»= La premiere zone linéaire permet de mesurer de tres courtes distances (0-500pm) avec une
trés grande précision et une sensibilité 35,38 mv/um.

= Un pic de saturation interdit toute mesure précise pour des distances comprises entre (0,5—1
mm).

= Avant une large plage de mesure possible pour des distances supérieures a 1 mm Cette
gamme est linéarisable pour des distances (1,1 — 5,5 mm) avec une trés bonne précision et

une stabilité -0,454 mv/pm.
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Figure II-11 : Gammes de mesure du capteur de déplacement.

=  Pour des distances plus importantes (5,5 — 14,23 mm), une modélisation polynomiale de la

courbe complete est utilisée (Figure I11-12)

Ao5°
POLYNOMIAL EQUATION
Calculation From 1.02 - 14.23 mm
¥ Y = Displacement X = Volts
5th Degree Polynomial Fit: y=a+bx+ex"2+dx”3...
N Coefficient Data:
Y a= 26281757
l b= -21.672974
= c=  11.294981
= & d= -3.4012175
Iﬁi i) e=  0.51985838
< 9 f= -0.031754442
0 -
5 Standard Error:  0.0122211
535 - ation Coefficient: 0.9999941
288 7
oA® T i T
0.4 1.3 24 37 4.5 5.3

28
Volts

Figure lI-12 : Gammes de mesure du capteur de déplacement (zone étendue).

-50 -



Chapitre 11 Techniques expérimentales

Dans le cas de nos essais, les distances a mesurer sont typiquement comprises entre 12 mm
(indenteur au repos) et 8 mm lors de contact de I’indenteur avec 1’échantillon.

Les résolutions spatiale et temporelle (20 Khz — 1 Mhz) du capteur sont largement suffisantes
pour effectuer des mesures de 1’accélération de I’indenteur et de la vitesse d’impact.

La courbe de la Figure II-13, représente le déplacement du stylet au cours d’un impact en
fonction de temps, pour un temps d’impulsion de 1,9 ms, et une hauteur initiale de 3 mm.

La descente de la bille est régie par deux régimes: le premier dii a 1’accélération
¢lectromagnétique ; le second dii @ une dynamique d’inertie.

La remontée de la bille en ’absence d’impact, est effectuée par le ressort de rappel.

10,3 — 1
i _Descente ! Remontée _: Rebond de la hille
1 g |
‘ ot
3 5 o
| |
| aT

— 10,1 + R\ T

£ . 2\ & o

= g he g

i= i S \E @ )

£ 10,0 A . 2\g 5 8

E 1R

o N . O

= 9,9+ ] D -

> g5 &

0O 2w ©
25 hd

9,8 s @ _
) 8
© < |
9,7 ‘ Point d'impact 4

T T T T T T T T T T T T
0,003 0,006 0,009 0,012 0,015 0,018 0,021 0,024
Temps (s)

Figure 1I-13 : Mesure de la hauteur de descente et de remontée de la bille en fonction du temps

11.4.1.1.2. Vitesse de descente de la bille

Afin de déterminer la vitesse de descente de la bille, nous avons pris en considération seulement

la partie descendante régie par la dynamique d’inertie (Figure I1-14).
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Figure lI-14 : descente de la bille lors d’un impact

Les calculs des vitesses d’impact sont faits a partir des équations de mouvement. A la vue des
résultats, il est possible d'écrire une équation de mouvement de la forme :

X (mm) =-V.t+X, avec V : vitesse d’impact, X, : position initiale de la bille.
11.4.1.2. Capteur de force

11.4.1.2.1. Description

Ce capteur de marque Kistler, de type 9333 est destiné a la mesure des forces de compression.
Les pressions s’exercant sur les capteurs engendrent une charge électrique qui leur est
proportionnelle dans 1'élément de mesure piézoélectrique. Cette charge est a son tour convertie en
une tension €lectrique proportionnelle par un amplificateur de charge de type 5011B monocanal.

La mesure de la force exercée par la bille sur I’échantillon au cours de I’impact permet de
remonter rapidement aux pressions de contact et de juger de la sévérité du contact. Cependant, en
raison de la brieveté de 1’événement, la mesure de la force exercée sur I’échantillon pendant
I’impact pose des difficultés d’ordre métrologique. Les capteurs de force peuvent en effet étre

décrits par le schéma cinématique de la Figure II-15 :
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K = Rigidité du capteur de force (N/m)

M M = Masse de 1’échantillon chargé (kg)
£ (1) F¢(t) = Force variable d’excitation de la masse M (N)
< F,(t) = Force mesurée par le capteur de force.
WXt

Figure lI-15 : Schéma cinématique équivalent d’un capteur de force

L’équilibre dynamique de la masse M s’écrit alors :

Mi+Kx=F() < pg=rp+7E0 @7

Ainsi, le capteur de force se comporte comme un oscillateur harmonique de pulsation propre

K S 1 |K
w o= | oet de fréquence propre f=—

M "2\ M

La force mesurée est alors représentative de la force appliquée sur la masse M a condition que la
fréquence de celle-ci soit négligeable devant la fréquence propre du capteur de force. Cette
observation révele donc I’importance de la masse de I’échantillon et de la rigidité du capteur de
force.

L’étude des impacts élastiques nécessite donc de travailler sur des échantillons les plus 1égers
possibles et en utilisant un capteur le plus rigide. Ce besoin de rigidité dans le capteur de force a
donc conduit au choix d’un capteur de force a céramique piézoélectrique, spécifique de
fréquence propre supérieur a 45 KHz. Cependant, en raison du montage nécessaire au maintien
des échantillons, le signal peut présenter des perturbations, comme 1’illustre le graphique de la
Figure II-16 qui présente 1’évolution de la force mesurée au cours d’un impact d’une bille en

acier 100Cr6 de 20 mm de diameétre sur un échantillon d’acier rapide.
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Figure 11-16 : Evolution de la force en fonction de temps lors d’un impact

Le passage de la force en dessous de zéro apres le premier pic n’est pas représentatif de 1’effort
réel appliqué par la bille sur 1’échantillon : le capteur n’est pas sollicité en traction lors du rebond

de ’indenteur.

11.4.1.2.2. Analyse Fréquentielle

L'analyse fréquentielle d'un signal enregistré au cours d'un impact permet d'identifier les
principales composantes du signal et en particulier de vérifier qu’il y’a pas de pics
correspondants a la résonance du capteur de force. Le graphique de la Figure II-17b est une
analyse fréquentielle du signal d’impact de la Figure II-17a.

On constate que 1’on n’a que la composante fréquentielle de I’impact et pas de trace de
phénomenes de résonance du capteur. Ce signal treés peu bruité est donc directement exploitable

pour notre étude.
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Figure 1I-17:a) signal de force, b) analyse fréquentielle du signal

En revanche, lorsque le systéme de maintien de 1’échantillon n’est pas de bonne qualité ou que
I’échantillon est mal positionné, le signal de la force présente des perturbations au moment de
I’impact (Figure 11I-18a). Ces perturbations sont représentées par des composantes fréquentielles

entre 15 et 30 KHz et qui ne semblent donc pas fausser la mesure de la force d’impact.
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Figure 1I-18 : a) Signal de force avec vibration, b) analyse fréquentielle du signal

En résumé, les perturbations qui apparaissent juste apres I’impact correspondent a des
oscillations d’origine mécanique qui sont dues a la vibration du notre systeme de maintien de
I’échantillon et de porte échantillon. Cependant, compte tenu des fréquences élevées de ces
vibrations, ¢loignées de celle de nos impacts, aucun phénomene de résonance n’est a attendre et
la validité de notre mesure de force ne semble pas €tre a remettre en cause.
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I1.4.2. L'énergie cinétique

Afin de maitriser les conditions d’impact, il est nécessaire de connaitre 1’énergie cinétique Ec du
percuteur au moment ou il entre en collision avec 1’échantillon. Celle ci est donnée classiquement
par la relation suivante :

E, = 1 My? (11-8)

2

V : étant la vitesse d'impact.
M : masse de la bille (100Cr6 & 20mm) + porte Bille : 165 g
La Figure 11-19 donne les vitesses de I’impact en fonction de I’impulsion électromagnétique pour

différentes hauteurs de la bille.

Figure 1I-19 : Vitesse de la bille en fonction de la hauteur de descente pour différents temps
d’impulsion

I1.4.3. Vitesse et Force d’impact

Les mesures de vitesse et de force d’impact permettent ainsi de caractériser les impacts réalisés
sur le banc de chocs répétés. Néanmoins vu les difficultés rencontrées parfois lors de la mise en
place du capteur de déplacement (recalibration impérative a chaque montage/démontage + taille
d’échantillon non standard), nous avons tracé la courbe (Figure II-20) afin de déterminer a
chaque fois la vitesse en connaissant uniquement la force d’impact, dans le cas ou on utilise un

substrat en acier M2 non traité.
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Figure 11-20: Evolution de la force et de la vitesse d’impact pour une distance initiale d = 0,5 mm en

fonction du temps d’impulsion.

I1.4.4. Mesure du chargement au cours de N cycles d’impact (reproductibilité des

impacts)

Nous avons réalisé des mesures du chargement par répétition du cycle d’impact sur un dépot de
CrN déposé sur un acier rapide (M2 non traité) pour un temps 0,7 ms et une hauteur initiale de
0,5 mm.On constate donc que, aprés un certain nombre d’impacts, les signaux de forces se

superposent d’une maniere parfaite (Figure II-21).
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1 40— 41 1
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Figure 1I-21 : reproductibilité du signal de force pour 50 impacts
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Afin de mieux quantifier la variabilité des impacts, la Figure 1I-22 montre 1’évolution de la force
maximale par impact sur un acier rapide, en fonction du nombre de cycles d’impacts, pour les
mémes conditions de sollicitation. On constate que la force de pénétration a une variation de +
6 % autour d’une valeur moyenne, ce phénomene est i€ a la variation de la vitesse d’impact, elle

aussi comprise dans un intervalle = 3 %
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Figure 11-22 : Evolution de la force maximale en fonction du nombre de cycles d’impacts.

I1.4.5. Comparaison entre les mesures du capteur et le calcul de Hertz

Lorsque I’impact est parfaitement é€lastique, la force d’impact et I’enfoncement de 1’indenteur
sont reliés par les formules de la théorie de Hertz. La force d’impact peut étre calculée en

connaissant la vitesse d’impact de I’indenteur [47] :

% |
- f(%) v e R |5 (I1-9)

max
3

Ou m désigne la masse du systéme allant percuter 1’échantillon (kg)
V est la vitesse d’impact (m/s)
E* le module équivalent (GPa)

Et R* le rayon de la sphere (mm)

- 58 -



Chapitre 11 Techniques expérimentales

La Figure II-23 montre 1’évolution de la force d’impact en fonction de la vitesse de la bille
obtenue par la théorie de Hertz et par des essais d’impacts réalisés sur un substrat en acier type

M2 avec une dureté de 230 Hv revétu d’un dépdt de CrN de 3 um d’épaisseur.

T T T T T T T T T T T
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4 Expérimental

1200 A e
1000 - 4

800 u A i

Force (N)
>

600 +

u
>u

400

>u
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Figure 1I-23 : Comparaison entre valeur de force expérimentale et calcul de Hertz

On remarque sur cette figure que plus la vitesse est faible plus la valeur expérimentale de la force
est proche de la valeur théorique. A faible vitesse d’impact, la déformation du substrat est
¢élastique ou élastoplastique et la force d’impact observée correspond bien a la réponse élastique
attendue. En revanche, lorsqu’on augmente la vitesse d’impact, le substrat se déforme

plastiquement et la force d’impact diminue et s’¢éloigne des valeurs théoriques

I1.5. Conclusion

Dans ce chapitre nous avons décrit le dispositif expérimental que nous avons utilisé dans
I'élaboration des films minces. Nous avons également présenté les différentes techniques de
caractérisation de couches minces auxquelles nous avons eu recours.

Enfin, partant d’un systéme possédant une fiabilité industrielle -c’est & dire garantissant entre
autre la reproductibilité des cycles, aprés 1’avoir instrumenté, transformé en impacteur a énergie

d’impact controlée, nous avons pu ainsi le caractériser en termes de force d’impact (50-2500N),
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d’énergie d’impact (0,2-100 mJ) et de vitesse d’impact (0,05 - 1 m/s). Ces valeurs sont obtenues

dans la limite de mesure de la zone linéaire de capteur de déplacement.

Tableau II-2 : Parameétres de la machine d’impacts

Parameétres Plages de mesure
Energie cinétique 0,22 100 mJ
Force d’impact 5022500 N
Nombre d’impact /série 1- 2.10° impacts
Vitesse d’impact (m/s) 0,05a1m/s
Fréquence des impacts 2,5a25Hz
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II1.1. Introduction

Ce troisieme chapitre est consacré a la description de nos résultats expérimentaux. Au départ
quelques mots seront dits sur le mode de réalisation de nos dépots ainsi que sur leur principales
caractéristiques (structurales, mécanique,...).

Ensuite une attention particuliere sera portée a la caractérisation par essai d’impacts de ces
dépots. On étudiera en particulier le comportement et les mécanismes d’endommagement de ces
dépots sous impacts répétés et puis on s’intéressera a I’influence de I’épaisseur de dépdts sur ces
mécanismes d’endommagements avant de s’interroger sur 1’effet de la déformation du substrat

sur la réaction observée des dépots.

II1.2. Matériaux — élaboration Propriété

Comme nous 1’avons évoqué en introduction, nous avons choisi de nous focaliser sur 1’étude de
films minces élaborés par PVD de CrN. A titre de comparaison, nous avons également testé des
revétements de ZrN, dont les propriétés mécaniques différentes laissent attendre un
comportement sous impacts répétés également différent.

Ainsi les différents dépots de CrN ont été élaborés au laboratoire sur des substrats en acier rapide
de type M2 non traité ayant une dureté de 230Hv g0, Les revétements ont ensuite €té élaborés
dans les conditions de dépodts standard au laboratoire telles que détaillées dans le chapitre II
(§I1.2.3). Seul le temps de dépot a été modifié afin d'élaborer des films de différentes épaisseurs
pour observer l'influence de ce parametre spécifique sur les mécanismes d’endommagements
ainsi que d’éventuelles relaxations de contraintes dans les dépots. Les épaisseurs des couches ont
été déterminées par profilométrie 3D optique. Les modules d’Young des couches ont été estimés
par nanoindentation en utilisant la méthode désormais reconnue d’Oliver et Pharr en admettant
pour nos couches un coefficient de poisson de v= 0,25 [70] Des essais de scratch test ont
également été réalisés afin d’évaluer la charge critique Lc de premier endommagement. Les

principales caractéristiques des dépdts sont regroupées dans le Tableau I1I-1 suivant :

-62 -



Chapitre 111 Résultats & discussions

Tableau llI-1 : Caractéristiques des revétements testés

Echantillon Epaisseur Module Dureté [GPa] Lc(N) rugosité [um]
[um] de Young [GPa]

CrN-1 2,7 304 £ 12 25+3 17,9 0,08 £ 0,005

CrN-2 6,5 30010 25+2 19,5 0,16 £ 0,015

CrN-3 7,8 / / 243 0,08 £ 0,003

CrN-4 8,6 / / 26,5 0,09 £ 0,005

CrN-5 15,5 308 £10 24+ 1 31,2 0,07 £ 0,008

I11.2.1. SDL

Les compositions des échantillons ont été déterminées par spectroscopie a décharge luminescente
a partir de couches déposées sur des substrats en acier. La Figure III-1 présente 1’évolution du
profil de composition de revétements en fonction de temps pulvérisation obtenue par SDL, elle
montre clairement la présence d'oxygene (5,8 at %) dans les premieres couches atomiques de la
surface. En effet le CrN pur peut s’oxyder et former de 1’oxyde de chrome (Cr,O3

principalement) suivant la réaction :

2CrN , + % 0y, = Cr,05 + Ny, (II-1)
T T T T T T T T T T T T
80 Dépot —L._:.. Substrat __. |
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Figure llI-1: Profils de composition des revétements CrN
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Si cette réaction a généralement lieu a haute température pour des matériaux massifs, la présence
de Cr,O; peut également étre observée a la surface de films minces élaborés par PVD et
généralement attribuée a une contamination en oxygene a la fin de la phase d’élaboration lors de
I’arrét du processus [71]. De plus, il apparait clairement sur la figure III-1 que le signal de
'oxygeéne diminue considérablement en fonction du temps de pulvérisation ce qui indique que la
profondeur de cette couche de contamination est tres fine. On obtient alors un revétement CrN

légérement non-steechiométrique avec 48 at.% de Cr et 52 at.% de N.
I11.2.2. Rayon X

La Figure III-2 présente un diagramme de diffraction des rayons X typique obtenu sur les
revétements CrN. Il apparait clairement selon le fichier [JCPDS76-2494] la formation d’une
phase unique de CrN avec une texture d’orientation selon la direction cristallographique (200)
selon une structure cubique a face centrée (NaCl). La diffraction des rayons X n’a pas permis de
détecter la présence de Cr,0s, cela veut dire que la couche de contamination est susceptible d'étre

trés mince et / ou amorphe.
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Figure IlI-2: Diffractogramme des rayons X pour les revétements de CrN

- 64 -



Chapitre 111 Résultats & discussions

Ces résultats sont confortés par d'autres travaux publiés, ou aucune trace de couche de
contamination n’a pu étre observée par diffraction des rayons X et ne pouvait étre détectée qu’en
utilisant des techniques tels que I’XPS ou la spectroscopie Raman [72] pour des couches d’oxyde

d’épaisseur inférieure a 100 nm, ce qui pourrait donc étre le cas pour nos dépots.

111.2.3. Observation MEB

Les facies de rupture, obtenus par microscopie électronique a balayage, des revétements CrN
pour différentes épaisseurs sont présentés Figure III-3. Une croissance colonnaire des films peut
étre observée sur les trois micrographies. Aucune trace flagrante de contamination de surface ne
peut en revanche étre révélée sur ces photographies compte tenu des grossissements utilisés

(limitation de 1’appareil).

Dépbts CrN sur substrat
Silicium

Substrat

Substrat Substrat

Figure IlI-3 : Faciés de ruptures obtenus par MEB des revétements de CrN pour différentes

épaisseurs

1I1.2.4. Nano indentation

La présence de la couche de contamination peut €tre en revanche observée lorsqu’on examine les

courbes de nano indentation obtenues sur les différents films de CrN élaborés. La Figure 111-4

présente 1'évolution de la dureté mesurée en fonction de la profondeur de pénétration de
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I’indenteur pour les deux dépots CrN-1 et CrN-5. Lors de I’indentation, on constate la présence
d'une fine couche plus dure a la surface des échantillons (premicres dizaines de nanometres). Cet
effet a été observé sur chaque courbe d'indentation et sa présence ne dépend pas de 1'épaisseur du
revétement. Si une dureté de 25 GPa est en bon accord avec les valeurs connues pour le CrN
[17-20] la valeur plus élevée de la dureté (35 GPa) sur la couche superficielle du dépot confirme

bien la présence d'une phase plus dure.

CrN-5 7
CrN-1

40

Durete (GPa)

15

10

T T T T T T T
0 200 400 600 800
Enfoncement (nm)

Figure Illl-4 : Evolution de la dureté en fonction de I’enfoncement de l'indenteur pour les

revétements CrN-1 et CrN-5.

La dureté mesurée de cette couche est en bon accord avec la dureté des films de Cr,Os indiquée
dans la littérature [73-74]. De plus, méme si I'épaisseur réelle de la couche durcie est trés difficile
a estimer a partir de la courbe de dureté en fonction de I’enfoncement, 1'ordre de grandeur de 100

nm indiquée par Chen [72] est en bon accord avec les résultats de nano-indentation présentés ici.

II1.3. Contraintes internes dans le film

Comme il a été¢ souligné dans le chapitre précédent, 1’existence et le niveau de contraintes
internes au sein des films élaborés sont de premiére importance pour leur tenue aux chocs.
Cependant les méthodes traditionnelles de détermination de ces contraintes sont souvent peu/mal

adaptées aux films minces et rarement localisées. C’est pourquoi, aprés une premiere
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détermination du niveau des contraintes internes globale par méthode de Stoney [65] présentée
dans le paragraphe suivant, nous avons cherché a mettre en ceuvre une technique plus localisée,

¢galement applicable par la suite dans les zones sollicitées sous impacts.

II1.3.1. Mesure des contraintes internes globales dans les films

Compte tenu de la mauvaise définition des spectres de diffraction RX obtenus sur nos films (cf
figure III-2) et de la présence d’un pic du substrat superposé au pic principal du CrN, la
détermination des contraintes internes au sein du film a partir des spectres de diffraction apparait
assez hasardeuse. C’est pourquoi, afin d’évaluer le niveau de contraintes internes globales
induites par le procédés d’élaboration, la méthode de Stoney, présentée dans le chapitre II, a été
utilisée. La mesure des rayons de courbure de clinquants utilisés (Si pour les faibles épaisseurs et
acier recuit pour les dépdts les plus épais) a permis d’obtenir les niveaux de contraintes pour les

différents films qui sont résumés dans le Tableau III-2.

Tableau llI-2 : Contraintes internes dans les films

Echantillons Epaisseur [um] Contraintes Résiduelles [GPa]

CrN-1 2,7 1,7
CrN-2 6,5 3,1
CrN-3 7.8 3,6
CrN-4 8,6 3,75
CIN-5 15,5 2,5

On constate alors que le niveau moyen des contraintes internes augmente avec 1’épaisseur du
film déposé avant d’atteindre un palier vers 3,5 GPa. Ensuite, pour les films les plus épais, le

niveau de contraintes internes semble redescendre.
II1.3.2. Mesure des contraintes internes locales

Rares sont les méthodes expérimentales qui permettent de mesurer localement les contraintes
internes dans les films minces. La plupart ne sont pas des méthodes spécifiques et posseédent
toutes des limitations, La Figure III-5 situe les principales techniques en fonction de leur

sensibilité aux déformations et de leur résolution spatiale.
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Figure llI-5 : Les principales techniques de caractérisation de contraintes locales [75]

On peut d'abord citer la diffraction des Rayons X [76] qui n’est une technique applicable qu’aux
produits bien cristallisés ou les déformations sont déduites de la mesure des parametres de maille
du cristal. La technique de diffraction d’électron en faisceau convergent (CBED) [77], réalisée
dans un Microscope Electronique en Transmission, bénéficie de la meilleure résolution spatiale
(quelques nanometres). Cette technique est cependant destructive et nécessite un important
travail de modélisation dii aux relaxations de contrainte se produisant dans les échantillons
amincis.

La technique de diffraction d’électrons rétrodiffusés (EBSD) [78] utilise un Microscope
Electronique a4 Balayage et permet d’observer des échantillons non amincis. La résolution
spatiale est de I’ordre de quelques dizaines de nanomeétres et la détermination des déformations
est effectuée par 1’analyse du cliché de diffraction. Cette technique nécessite un traitement
d’image important.

La spectroscopie Raman est quant a elle une technique non destructive, trés sensible aux
déformations, qui possede une résolution spatiale submicronique (~ 0,5 pum).

De toutes ces techniques, la spectroscopie Raman nous a donc semblé étre la technique la plus
adéquate pour notre probléme compte tenu de sa résolution et sa facilité de mise en ceuvre. La
spectroscopie Raman étant généralement plutét une technique d’analyse connue des chimistes et
géologues, nous allons brievement rappeler son principe, sa mise en ceuvre et ses principales
limitations avant de voir comment elle peut étre utilisée pour la détermination des contraintes

internes.
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I11.3.2.1. Principe de la spectroscopie Raman

L’effet Raman a été découvert en 1928 par Chandrasekhara Venkata Raman lauréat du prix
Nobel de physique en 1930. Cette technique étudie les transitions vibrationnelles des atomes
d’un matériau a partir du processus de diffusion inélastique de la lumiere [79]. L analyse de ces
transitions permet de déterminer la structure cristalline des matériaux méme lorsqu’elle n’existe
que sur une tres courte distance. Elle peut permettre également de mettre en évidence ’existence
de contraintes internes ou d’estimer la taille des cristallites présentes, cette technique est donc

trés complémentaire de la diffraction des Rayons X.

I11.3.2.2. Principe

La spectroscopie Raman est un moyen rapide et non destructif d’obtenir des informations sur la
structure d’un matériau. Elle repose sur 1’effet Raman qui résulte de I’interaction entre les
photons d’une source lumineuse incidente et les modes de vibration des molécules du matériau.
Lorsque cette onde monochromatique de fréquence vo arrive sur le matériau, elle donne naissance
a deux types d’ondes diffusées (Figure II1-6) :
— une onde diffusée élastiquement, c’est-a-dire a la méme fréquence vo que [’onde
incidente. Cette diffusion appelée diffusion Rayleigh est de trés loin la plus probable.

— des ondes diffusées inélastiquement qui sont :

— D’onde Stokes, de fréquence vo—vvis. Ce décalage résulte du transfert d’énergie du photon

incident vers la molécule.

— D’onde anti-Stokes, de fréquence vo + vvin. Ce décalage résulte du transfert d’énergie
inverse du précédent, dans le cas ou le matériau €tait initialement dans un état excité. Ce

dernier effet est de loin le plus minoritaire dans des conditions normales d’essais.
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Figure IlI-6 : Représentation quantique des diffusions Rayleigh et Raman.

Sur un spectre Raman (Figure I1I-7) sera reporté en abscisse le déplacement Raman défini par

vo/c avec ¢ vitesse de la lumiere (déplacement en cm™), obtenu en mesurant le décalage en

fréquence par rapport a la fréquence laser excitatrice.
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Figure llI-7: Schéma d’un spectre Raman

Déplacement Raman (cm-1)

Nous pouvons remarquer d’apres la Figure III-7 que D’intensité de la raie Stokes est plus

importante que celle de la raie anti-Stokes

Contrairement a la diffraction des Rayons X ou la position et le décalage des raies peuvent

théoriquement étre mis en relation avec la description du réseau cristallin et I'application d'une

contrainte via la loi de Hooke, le lien entre la variation de fréquence des photons
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incidents/diffusés et le mode de vibration de la matiére n'est pas direct et nécessite une
détermination expérimentale de la position des raies et une calibration expérimentale de leur

décalage en fonction des contraintes appliquées.

I11.3.2.3. Dispositif expérimental

Un spectrometre Raman RENISHAW RM1000 équipé d’un microscope OLYMPUS (objectifs
disponibles : x10, x50, x100) a été utilisé. Le laser utilisé est un laser Ar™ ayant une puissance
réglable de 14 mW a 30 mW (correspondant a 40% et 100% de la puissance nominale du laser) a
514,5 nm. La détection du signal se fait par une caméra CCD refroidie par effet Peltier apres
dispersion par un réseau a 1800 traits/mm. Permettant d’atteindre une précision de 0,5 cm™, ce
type de spectrometre permet la détection des signaux Raman et de luminescence (cela peut poser
des problémes importants lorsque ces deux signaux sont détectés simultanément : 1’intensité de la
luminescence, beaucoup plus forte, est susceptible de cacher le signal Raman) en fonction des
matériaux a étudier et des phénomenes que 1’on souhaite mettre en évidence.

Le faisceau laser peut étre focalisé¢ sur un diametre de 5 pm sur I’échantillon a I’aide d’un

objectif x50. Les spectres sont enregistrés dans une fenétre allant de 300 a 1000 cm ™.
I11.3.3. Application au CrN

Malheureusement les reégles de sélection restrictives font que les cristaux de CrN de symétrie
cubique n'ont pas de raies Raman actives, aucun spectre ne peut alors étre observé sur un
¢chantillon bien cristallisé. Dans le cas de films minces possédant de nombreux défauts de
structure, les regles d'interdiction sont contournées et un spectre Raman peut €tre obtenu,
malheureusement assez mal défini avec des raies peu intenses et tres larges [80-82]. Dans notre
cas, la présence d'une fine couche de Cr,O; de contamination en surface, composé ayant un
spectre Raman bien commun et intense, nous a conduit a tenter malgré tout d'utiliser la
spectroscopie Raman pour déterminer 1'état de contrainte interne dans nos films.

Cependant, nous devrons étre prudents lors de cette analyse sur une couche a priori tres fine car
la puissance du laser doit étre suffisamment faible pour ne pas induire un décalage thermique non
controlé des nombres d’onde, 1’élévation de température comme les contraintes décalant les
modes de vibration [83].

Si le CrN a une structure cubique trés symétrique limitant les possibilités d'effet Raman, le Cr,03

a lui une structure rhomboédrique, de groupe d’espace R3c. La théorie des groupes [84] prévoit
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sept modes de symétries (deux modes Ay, et cinq E,) actifs en Raman. Des études antérieures
[84-87] ont montré que seul cing modes sont réellement observés a température ambiante: quatre
modes Eg ont pour nombre d’onde 296, 350, 528 et 615 cm™ et un mode Ajg a 554 cm™, qui
correspond a la raie la plus intense. La Figure I1I-8 représente un spectre Raman enregistré a
température ambiante sur la surface d’un film de Cr,Os3, ou les pics sont indexés par leurs modes

de vibration.
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Figure IlI-8: Spectre Raman de Cr,0; [84]

L’intensité¢ importante du pic A, a conduit plusieurs auteurs a [’utiliser pour mesurer les
contraintes dans le film et a établir une relation entre sa position exacte vi(Aj,) sur le spectre et

les contraintes appliquées sur le matériau.

111.3.3.1. Détermination de la loi d’extensomeétre pour le Cr,O; [88]

Comme nous venons de 1'évoquer, une contrainte Ac appliquée a 1'échelle macroscopique va se
répercuter a 1’échelle moléculaire ou atomique par une déformation Ae (%) des liaisons
chimiques et une modification des fréquences de vibration du réseau cristallin. Il en résulte un
déplacement direct du nombre d’ondes v (cm™) caractéristique des modes de vibration.

Ainsi, un mode Raman de nombre d’onde V; d’un composé soumis a un allongement A€ ou a une

contrainte Ao subira un décalage suivant la loi suivante :

AV = Sx A = SXA—; (I11-2)
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Ou S est un coefficient généralement négatif (v baisse lorsque le cristal est sollicité en tension et
augmente en compression) dont la valeur est fonction des caractéristiques de la liaison

considérée.
Pour déterminer expérimentalement le coefficient constant (E)’ un étalonnage de l'influence de

la pression appliqué sur le décalage des pics Raman est donc nécessaire. Birnie et al [84,87] ont
étalonné ce décalage pour le mode Ag(vi) du monocristal et de la poudre microcristalline de
Cr,03 en appliquant une pression hydrostatique avec la technique de la cellule a enclume de
diamant. La position de la raie Raman se décale vers les plus grands nombres d'onde avec la
pression. De plus, au-dessus de 1 Kbar, une relation linéaire entre le décalage Raman et la
pression hydrostatique appliquée a été observée a la fois pour le monocristal et pour la poudre

microcristalline avec un coefficient de pression de 2,8 kbar/cm™ £ 0,8 cm™.

540 — T a1 T &= L T 7}
0 S5 1 15 20 25 30 35 40

Fression (kbar)

Figure IlI-9 : Evolution de la position de la raie Raman en fonction de la pression hydrostatique

appliquée [84]

Cette relation permet donc, a partir d'un état de référence bien connu, de déterminer I'état de
contraintes isotropes homogenes dans un matériau a base de Cr,0s.

Pour pouvoir appliquer cette méthode sur nos films minces, il nous faut donc désormais valider
la présence de Cr,O; en extréme surface (et surtout la possibilité de la détecter dans les
conditions d'analyse), déterminer un état de référence et estimer les possibles contraintes

internes.
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I1.3.3.2. Influence de la puissance du laser sur la position des pics

Dans une premier étape, la spectroscopiec Raman a donc été utilisée pour confirmer ou pas la
présence de la couche de contamination de Cr,O; sur les dépots de CrN. La Figure III-10

présente le spectre Raman obtenu sur le dépot CrN-2.
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Figure 1lI-10 : Spectre Raman non traité de CrN-1 [150-1500] cm”

Comme la puissance du laser (12 mW) utilisée dans cette premiére analyse est limitée, I’intensité
du spectre Raman obtenu est tres faible. Néanmoins apres un traitement du spectre et application
d’un modele Lorentzien, on observe une raie Raman aux environs de 551 cm™ (Figure ITI-11) qui
met clairement en évidence la présence de Cr,0Os. En effet, les autres composés a base de Cr-O ne
présentent pas de raies caractéristiques dans cette gamme de valeur. En particulier, les
hydroxydes de chrome sont connus pour donner des raies bien définies entre 480-490 cm™ [89].
Cette raie 4 551 cm™ a donc été attribuée au mode de vibration Ajg de Cr03 [85,90], en accord
avec les résultats antérieurs de Birnie [84] & 552 cm™, Calvarin [87] & 553,7 cm™ et Mougin [86]
4 549 cm™. Toutefois, 1’utilisation d’une faible puissance de laser combinée un important bruit de

fond ne permet pas de mettre en évidence les autres raies.
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Figure 1ll-11 : Fit Lorentzien de la raie A4 aprés soustraction de la ligne de base.

Dans de telles conditions expérimentales, la position de la raie principale est particulierement
difficile a localiser avec une grande précision.

Afin d'obtenir des spectres Raman avec une meilleure définition des raies, la puissance du laser
incident a été¢ augmentée jusqu'a 30 mW. Cette augmentation de puissance doit étre réalisée avec
soin afin d'éviter les éventuels effets thermiques et l'apparition de dégradations thermiques
irréversibles qui peuvent étre induites par l'utilisation des faisceaux laser focalisés a haute
puissance [91]. Pour cela une étude de l'influence de la puissance laser sur les spectres Raman a
été réalisée. Tous les spectres présentés dans la Figure I11-12 ont été obtenus a la méme position
sur la surface d'un méme €chantillon, en utilisant des temps de repos de 5 minutes entre chaque

mesure, pour laisser I'échantillon se refroidir et éviter les effets thermiques.
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Figure IlI-12: spectre Raman de CrN-1 obtenu sous différentes puissances laser

Un refroidissement correct et 1'absence de toute dégradation irréversible ont été régulierement
contrdlés par l'enregistrement du spectre Raman de la zone irradiée en utilisant la puissance du
laser la plus basse et en le comparant avec le premier spectre Raman obtenu au début de
I’expérience. De la Figure III-12 on peut voir clairement que l'utilisation d’un Laser avec une
forte puissance (90%) permet une meilleure définition du spectre Raman.

Non seulement la raie principale a 551 cm™ devient plus intense, mais d'autres raies apparaissent
et semblent correspondre aux 4 modes de vibration E, prévus par la littérature. On a deux raies
aux environs de 600 cm™ et 530 cm™ (trés faible dans notre cas), les deux autres a 340 cm’™ et
300 cm™ de Cr,0s [85]. La présence de tous ces pics confirme donc la structure d'oxyde Cr,0;
dans la couche superficielle du film CrN.

Une étude approfondie et précise de la position des raie a été réalisée en utilisant la procédure de
simulation du pic principal par un modele Lorentzien. Elle révele que sa position est 1égeérement
décalée en fonction de la puissance du laser. La Figure III-13 présente 1'évolution de la position
du pic principal pour différentes puissances allant de 12 a 30 mW correspondant a 100% de

puissance.
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Figure 111-13 : Evolution de la position de la raie A4 en fonction de la puissance Laser.

Elle montre que pour des puissances laser supérieures a 16 mW (55%) on a une variation linéaire
de la position de pic principal en fonction de la puissance du laser incident. Cette valeur de
puissance correspond alors a une irradiation d’environ 5 GW/m” compatible avec les 6 GW/m*
indiqués par Mougin comme limite a ne pas dépasser pour éviter tout effet thermique. Ces
résultats sont également en accord avec la variation du nombre d'onde en fonction de la
température de I'échantillon présenté par Siab et al [73] et semblent confirmer I'apparition d’un
effet thermique sur des échantillons irradiés par un laser avec une puissance maximale. Selon
Siab [73], une température de quelques centaines de degrés Celsius pourrait étre atteinte
localement. Comme aucune mesure de température n’est disponible pour nos revétements qui
sont tres différents de la couche d’oxyde thermique analysée par Siab, cette évaluation directe de
la température de la surface irradiée au cours de nos expériences Raman est sujette a caution. Des
mesures Raman in situ sur nos dépots PVD chauffés devraient étre effectuées pour confirmer
I’effet de la température sur le décalage des pics. En outre, méme si la température augmente, la
possibilité de re-obtenir un spectre a une faible puissance du laser similaire a la puissance
initiale, méme apres une irradiation de 30 mW, indique que l'effet thermique est entiérement
réversible et n’induit pas de changement irréversible de la microstructure ou du champ de
contraintes dans le film.

Malheureusement cet effet thermique ne nous permet pas d'avoir un spectre Raman de bonne

qualité avec une raie principale intense dont la position pourrait étre déterminée, sans doute
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possible quant a la présence d'effet thermique. Une estimation directe de la valeur absolue des
contraintes internes dans la couche superficielle des films déposés n'est donc pas possible dans
les conditions expérimentales particulieres utilisées. En revanche, ces spectres pourront par la

suite servir de référence pour un suivi relatif en cours de sollicitation sous impact.

II1.4. Identification des mécanismes d’endommagement par

flambement du dépot sous impact :

Dans le cadre de sa theése, F. Ledrappier [2] a constaté sous certaines conditions expérimentales
d’impact un mécanisme d’endommagement par flambement assez original. En effet ce
phénomene de cloquage a alors été observé sur des dépdts a base de chrome et sur un dépdt de
DLC aprés 10° impacts 4 250 N.

Dans une volonté d’approfondir cette étude et obtenir une meilleure compréhension de ce
phénomene, des essais d’impacts ont été réalisés sur des dépots de CrN élaborés sur des aciers
M2 non traités. Pour cela, une bille en 100Cr6 de 20 mm de diameétre a été utilisée comme
indenteur et les parameétres de 1I’impact ont été choisis afin d’assurer une énergie cinétique
incidente de 0,8 mJ.

Lors de ces essais, un certain nombre de cloques semble apparaitre dans I’empreinte d’impacts

avec des formes (Figure I11-14a) et dimensions différentes (Figure I11-14b).

]
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Figure Ill-14 : cloque observée sur une empreinte sur CrN: a) microscopie optique, b)

profilométrie optique
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Différents modeles ont été proposés pour appréhender ce phénomene de cloquage [32,43]. Ces
cloques sont formées par un décollement local du dépot et un flambement sous 1’action combinée
des contraintes résiduelles en compression et de la compression cyclique sous la charge de la
bille. En raison des contraintes de compression appliquées, I’instabilité¢ mécanique est en effet
probable.

L’équation (III-3) proposée dans les travaux de Hutchinson et Evans [92-93] permet de
déterminer la valeur critique de la contrainte de flambement dans le cas le plus simple pour

lequel le substrat ne subit aucune déformation.
1,22-E, [ e Jz
G. = 2 |5 (1I1-3)
I-vy R

Ou e est I’épaisseur de dépot, E4 et vq respectivement le module de Young et le coefficient de
poisson de film et R le rayon de la zone présentant un défaut d’adhérence.

Dans le cas de nos dépots CrN-1, en considérant une zone de mauvaise adhérence visible
d’environ 25 pum de rayon, la contrainte de compression critique pouvant provoquer le
flambement du dépdt est de I’ordre de 4,6 GPa. Cette valeur semble étre €élevée si on la compare
aux contraintes résiduelles dans le film qui sont de I’ordre de 1,7 GPa.

Il apparait donc que cette formule simple ne permet pas a elle seule de comprendre le phénomene
de cloquage des films et que d'autres éléments doivent sans doute €tre pris en compte pour
expliquer comment on atteint cette valeur de contraintes de compression pour faire cloquer le
film ou ce qui permet de la diminuer, de telle sorte que le cloquage se produit pour des
contraintes de compression inférieures.

Afin de mieux comprendre les conditions de formation des cloques observées et pouvoir
controler leur apparition, nous avons fait le choix d’étudier dans un premier temps I'influence des
conditions d'impacts sur le cloquage éventuel des films puis de nous intéresser plus
particulierement a 1’effet d’un des parametres qui apparait dans I’expression de la contrainte
critique, a savoir I’épaisseur, et enfin d’analyser d’éventuelles relaxations de contraintes induites
par ce phénomene. Nous nous poserons aussi la question de 1’influence de la nature du film ainsi

que la plasticité du substrat.
I11.4.1. Influence du nombre et de I’énergie d’impact

Nous avons donc choisi dans un premier temps d'étudier 1'effet des conditions d'impact sur le

cloquage éventuel des films les plus minces CrN-1. Les micrographies de la Figure III-15
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montrent clairement que le cloquage du dépdt peut survenir des les tous premiers impacts, méme
pour des niveaux d’énergie d’impact trés faibles (Ec = 0,61 mJ). De plus, les premiéres cloques
observées sont situées au centre de I’impact. On peut voir également que les différentes cloques
observées présentent des diametres tres similaires, sans doute liés a des conditions mécaniques de
flambement uniformes dans le contact. De plus, on constate que la taille des cloques formées dés
les premiers impacts n'évolue pas de facon visible sauf coalescence éventuelle. En revanche on
semble observer une augmentation progressive du nombre de cloques en fonction du nombre
d’impacts. Ceci va dans le sens d'une condition critique de cloquage qui serait atteinte localement
progressivement en fonction du nombre d'impacts.

Lorsque les impacts sont réalisés a plus grande énergie incidente (3,26 mlJ), des cloques
apparaissent également trés tot mais sont également rapidement accompagnées de phénomenes
d'écaillage, principalement en périphérie de 1'empreinte. Compte tenu de ces observations on peut
alors penser que cet écaillage n'est pas classiquement issu de la rupture par fatigue de cloques
existantes qui amenerait a la formation d'écailles rondes mais plutét li€é a la rupture
catastrophique de l'interface dépot/substrat le long d'une ligne de plus forte sollicitation avant
propagation de la fissure au sein du film.

Ces différents résultats montrent clairement que si les conditions de cloquage des films ne sont
pas réunies lors de 1'élaboration des films (pas de cloquage spontané), elles peuvent rapidement
étre atteintes méme apres seulement quelques impacts a tres faible énergie. En revanche les
cloques formées apparaissent stables, les conditions de propagation progressive de la rupture
interfaciale n'étant a priori pas réunies. Compte tenu de ce résultat, la majorité des essais qui
seront effectués par la suite, le seront a faible énergie d’impact (Ec = 0,6-0,8 mlJ) afin de

permettre une meilleure observation des cloques sans risquer un écaillage brutal du film.
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Figure IlI-15 : Evolution du phénoméne de cloquage observé sur un film de CrN-1 (substrat M2 non

traité) en fonction nombre et de I’énergie d’impact.

II.5. Influence de I’épaisseur des films et relaxation de contraintes

IIL.5.1. Epaisseur de films entre 1 a 8 pm

La Figure III-16 présente les observations expérimentales réalisées sur des films CrN ayant des
épaisseurs allant de 2 a 8 um. Les micrographies montrent clairement que la formation de
cloques peut avoir lieu méme pour un faible nombre d’impacts pour les plus minces. En
revanche, plus I’épaisseur des films augmente, plus le nombre d’impacts nécessaires au cloquage

augmente.
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Figure IlI-16 : phénoméne de cloquage dans les films minces CrN (<8um) en fonction du nombre

d'impacts

Ceci est tout a fait en accord avec les enseignements de la formule (I1I-3). Cependant, comme
indiqué dans le tableau III-2, la modification de 1'épaisseur des films s'accompagne également
d'une augmentation du niveau de leurs contraintes internes. Il est donc difficile de conclure
directement et l'effet des contraintes doit donc étre examiné plus précisément.

Pour cela, des spectres Raman ont été effectués sur le CrN-1 au sommet des cloques observées,
dans la partie la plus plate ou un état de contraintes biaxial peut étre raisonnablement suspecté.
La Figure III-17 présente la comparaison des spectres obtenus en dehors de la zone d'impact
(Figure III-17a) et sur une cloque formée dans la zone d'impact (Figure III-17b). Comme indiqué
précédemment, les spectres enregistrés a 1'aide d’un laser a faible puissance ne permettent pas de
faire apparaitre toutes les raies Raman pour procéder a une analyse approfondie des spectres et
une comparaison pertinente. Par conséquent, les spectres ont été réalisés avec une puissance

élevée de ’ordre de 27 mW (90%), avec la présence attendue d'un effet thermique a considérer.
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Figure llI-17: Spectre Raman obtenu sur un dépo6t CrN-1 : a) hors zone d’impact, b) sur la cloque

La présence des raies Ejz a (305 et 600 cm’) et A, ¢ a540 cm™ révéle clairement la formation de
chrome Cr,O3 dans la couche superficielle comme il a été déja observé (Figure I1I-12). La forme
des raies inchangée indique qu'aucun changement structurel (notamment la taille des cristallites)
n’a eu lieu. Toutefois, la position de tous les pics semble étre déplacée vers les basses longueurs
d'onde lors du cloquage du film. Cependant, en raison de I'effet thermique et la relaxation des
contraintes, la position de la raie Raman doit étre examinée soigneusement.

La Figure III-18 présente 1'évolution de la position du pic principal Aj, en fonction de la
puissance du laser sur une cloque (Figure III-18b) par rapport a une zone hors impact (Figure
I11-18a). Elle montre clairement que les deux courbes suivent la méme évolution en fonction de
l'effet thermique. Toutefois, un décalage constant, indépendant de la puissance du laser peut étre

observeé entre les deux séries de mesures.
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Figure IlI-18 : Evolution de la position du mode A4, en fonction de la puissance du laser : a) hors

zone d'impact, b) sur une cloque.

Le Tableau III-1 montre treés bien ce décalage de pics entre le spectre obtenu sur la cloque et

celui obtenu hors zone d’impact.

Tableau IlI-3 : position des raies Raman hors zone d’impact et cloque.

Pic 1 Pic 2 Pic 3
Hors zone 305,4 542.1 601,7
Cloque 303,5  538,6 596,3
Av -1,9 -3,5 -5,4

L'effet thermique étant déja pris en compte, ce décalage de raies peut étre attribué a une
modification de I’état de contraintes internes dans le film. En effet le déplacement du nombre
d’onde entre les raies des spectres obtenus sur une zone non impactée et des raies des spectres
obtenus sur les cloques nous permet d’évaluer les contraintes internes en utilisant la loi de
dépendance de pression établi par Mougin [86] avec une cellule a enclume de diamant :

K=—"=591x107(GPa™) = AP = i% (GPa) (I11-4)
v, AP Vv, 5,91x10
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Plusieurs auteurs ont utilisé cette valeur K pour déterminer les variations de contraintes dans les
films d'oxyde [85,71,94]. Toutefois, si ils ont discuté la différence qui existe entre le champ de
pression hydrostatique appliquée par Mougin et la présence d'un champ de contraintes bi-axiales
dans le cas de films d'oxydation, ils n’ont pas considéré l'aspect mécanique de ce changement et,
en l'absence de valeurs plus adaptées, ils ont exprimé directement la variation de contraintes par
la formule :

AP, , = A6 = Avx0,281+0,8 (I11-5)

Al

Avec Av en cm’” et Ac en GPa [85].
Cependant, considérant que I'état des contraintes résiduelles dans les films minces est souvent

assumé comme un ¢tat de compression Equi-biaxiale, ceci donne :

P 1 (—\ 2
(Gﬁlm) =0 -0 0 = Piya = _Etr(oﬁ’”’) = EG (I11-6)
0 0 O

(%.5.7)

Par conséquent, si on suppose que la pression hydrostatique est la seule composante du tenseur
des contraintes qui induit le déplacement des raies Raman (comme indiqué généralement), la
contrainte résiduelle dans le film peut étre estimée en utilisant les résultats de Mougin et al [86]
mais multipliée par un facteur 3/2 comparé a [85], [94].

Le Tableau III-1 présente les résultats de cette analyse de contraintes pour les films de CrN-1 et
CrN-2. Chaque position de la raie considérée pour cette analyse représente la position moyenne

obtenue a partir d'au moins 5 mesures.

Tableau llI-4 : Estimation de la relaxation de contraintes dans le film aprés son cloquage

K=5,9.10"* (Pa™") [86] D'aprés [84]

Av (em?)  APyq(GPa) Ao (GPa) APy (GPa) Ao (GPa)

CrN-1  -3)5 -1,1 +1,6 -1 +1,5
CrN-2 -5 -1,5 +2,2 -1,4 +2,1

A partir de ces résultats, une relaxation de contraintes d'environ Ac = + 1,5 GPa peut étre estimée
pour la cloque de CrN-1 et de Ac = +2,2 GPa pour le CrN-2. Méme si ces mesures sont
effectuées sur la couche de contamination, on peut faire I'hypothése en premiére approximation
que cette détente est représentative de ce qui se passe dans le film. En outre, cette valeur estimée

est en bon accord avec la contrainte moyenne de compression dans le film, tel que déterminée
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selon la méthode de Stoney o, =1,7GPa. Elle semble plus éloignée dans le cas des films plus

épais pour lesquels les cloques observées sont également moins rondes et donc I'hypothése d'état
de contraintes equi-biaxial plus discutable.

Ces résultats, bien que sans doute a affiner, semblent cependant indiquer qu’une modification de
contraintes a lieu tendant a relacher les contraintes de compression au sein du film et le niveau de
relaxation est de 1’ordre des contraintes initiales. Ceci ne semble pas aller dans le sens d’une
augmentation du niveau des contraintes internes induite par les impacts répétés préalables au

cloquage, augmentation que I’on devrait retrouver dans la variation de fréquence Raman.
IIL.5.2. Films de 8,5 pm et plus

D’autres séries d'impacts ont été réalisées a une énergie de 0,8 mJ, sur des échantillons de CrN
avec des épaisseurs allant de 9 a 16 um. On constate alors que le cloquage de ces films est
beaucoup plus difficile voire impossible. La Figure I11-19 montre clairement que pour différents
nombres d’impacts sur les deux dépots CrN-4 et CrN-5, le mécanisme d’endommagement

observé est plutdt de 1'usure.
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Figure 11I-19 : Mécanismes d'endommagement observés sur les dépots CrN-4 et CrN-5 en fonction

de nombre d'impacts

Une analyse par spectroscopie Raman a été effectuée sur le film le plus épais CrN-5 (15,5um) ou

aucun phénomene de cloquage n’apparait méme apres une énergie ou un nombre d’impacts élevé
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comme observé sur la Figure III-19. Dans ce cas, la spectroscopie Raman a été utilisée pour
observer les éventuelles relaxations de contraintes ou modifications de structure dues a 1'usure de
la zone impactée par rapport a la zone non testée.

La Figure III-20 montre I’évolution des spectres Raman obtenus sur I’échantillon CrN-5. En
comparant le spectre obtenu sur une zone non impactée (Figure I11-20a) et le spectre obtenu sur
une empreinte de l'impact (Figure III-20b), il apparait clairement qu’il n’y a aucun décalage
notable dans la position des pics pour les deux spectres (les deux sont obtenus avec la méme

puissance du laser, c'est a dire méme effet thermique).

Intensité (U.A.)
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Nombre d'onde (cm’w)

Figure Il1-20 : Spectres Raman obtenus : a) zone impactée, b) hors zone d'impact, c) zone écaillée

En effet, toutes les raies ont ici la méme fréquence, indiquant qu'aucune modification de
contrainte n’a eu lieu. Toutefois, le spectre obtenu sur une zone endommagée de la zone
impactée (Figure III-20c) présente une raie plus large a 700 cm™ ce qui indique que des
changements de microstructure ont ét¢ induits dans la couche analysée. Dans ce cas, la création
de défauts et la diminution de la taille des grains, qui sont habituellement les conséquences
directes de ’endommagement par usure, sont susceptibles d'étre les responsables de cet effet
d’élargissement des raies. En outre, l'intensité du pic de 650-700 cm™ de CrN devient
prépondérante et révele trés probablement la présence de CrN ou de CrON en extréme surface de

la couche analysée [71,90].
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IT1.5.3. Synthése de ’effet de I’épaisseur et des contraintes résiduelles

En résumé, on constate que pour des faibles épaisseurs du film (1 pum < e <3 um), le cloquage se
produit méme pour un faible nombre d’impacts. Ensuite, plus I’épaisseur des films augmente
(3,5um < e < 8,5 um), plus la formation de cloques devient difficile a obtenir malgré des
contraintes internes de compression plus élevées issues de 1’¢laboration et nécessite un nombre
d’impacts beaucoup plus élevé. A partir d’une certaine valeur critique d’épaisseur (~8,5 pm),
aucune cloque ne sera observée. Les films ont alors tendance s’endommager par des mécanismes
classiques abrasifs. Cette épaisseur critique apparait liée a la contrainte critique de flambement
qui peut étre atteinte par la combinaison de la contrainte de compression dans les films et la taille
du défaut d'interface. Il faut cependant remarquer que 1’application directe de la formule (III-5) a
partir des dimensions observées des cloques amene a la détermination de contraintes de cloquage
plus élevées que celles présentes initialement dans les films et mesurées par la méthode de
Stoney ou évaluées aprés relaxation par spectroscopie Raman. Ce résultat a également été
souligné par Kemdehoundja [85] sur les films de Cr,O; formés par oxydation sur acier au
chrome. On peut également remarquer que, dans le cas de nos cloques, la hauteur des cloques
mesurées par profilométrie 3D n’est pas liée au diaméetre observé selon la formule géométrique
établie par Kemdehoundja et al [85]. Ces auteurs expliquent cette apparente anomalie par une
sous estimation du diametre des cloques. Des cartographies Raman réalisées sur leurs
échantillons cloqués semblent en effet indiquer que le diameétre de la zone de mauvaise
adhérence (relaxation partielle des contraintes) est plus grand que celui établi par profilométrie.
De telles cartographies n’ont pas pu étre réalis€ées dans notre cas mais une telle sous estimation
est également probable dans notre cas et permettrait alors de corréler directement 1’épaisseur des
films, les contraintes présentes dans les films et relaxées par cloquage et les dimensions des
cloques.

D'apres les résultats précédents, les différents mécanismes d’endommagement peuvent alors étre
reportés sur une carte qui met en évidence l'influence de 1'épaisseur du film sur ces mécanismes

(Figure III-21).
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Figure IlI-21 : cartographie de cloquage de film de CrN en fonction de I'épaisseur pour une énergie
d’impact de 0,8 mJ.

Méme si cette carte a été¢ réalisée pour une €nergie d’impact bien définie (0,8 mlJ), elle est
représentative de la valeur critique de 1’épaisseur a partir de laquelle on n’observe plus de
cloquage. Si on augmente alors 1’énergie ou le nombre d’impacts, cela n’aura pas d’autres
conséquences que d’accélérer ou de ralentir I’endommagement du film sans modifier le
phénomene en présence. Dans le cas de films minces de DLC, Ledrappier [95-96] a montré
qu’un phénoméne de cloquage pouvait également €tre observé mais généralement pour des
nombres d’impacts plus importants alors que d’autres auteurs[4] ne mentionnent que des
phénomenes d’usure classique. Ceci indique sans doute que, dans le cas des DLC, 1’épaisseur
critique est faible (vraisemblablement autour de 2 um) et donc que le domaine de cloquage situé
a gauche de la carte est difficilement observable. La nature et les propriétés du film étudié sont
donc également de premiere importance pour la survenue du phénomene de cloquage. Afin de
mettre cet effet en lumiere, nous avons donc décidé de réaliser une campagne d’essais sur des

films de ZrN élaborés également au laboratoire.
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111.5.4. Influence de la nature du film

Afin de mettre en évidence I’influence de la nature du revétement ainsi que de son adhérence sur
la formation des cloques, nous avons réalisé des séries d’impacts sur un dépot de ZrN qui est
déposé sur le méme substrat M2 non traité (230 Hv gog) et dont les propriétés sont résumées dans

le tableau suivant :

Tableau IlI-5 : Propriétés mécaniques du ZrN

Epaisseur [um] Module de Young [GPa] Dureté [GPa] Lc (N)

ZiN 2,3 29010 29+2 27,2

Nous avons essayé donc de comparer le comportement sous impacts de ces revétements par
rapport au CrN. Nous avons utilisé¢ des énergies d’impact allant de 0,61 mJ a 6,64 mJ avec un
nombre d’impacts de 1’ordre de 50000 impacts afin d’identifier les mécanismes
d’endommagement et de les comparer.

L'écaillage des deux dépdts est généralement facile a détecter, en raison d'un contraste
important entre le dépot et le substrat 1ié a des différences de couleurs, mais aussi a une

différence d'état de surface.

Figure 111-22 : a) Ecailles sur un dép6t de CrN aprés 20000 impacts a 4 mJ. b) Fissures dans le
dépot de ZrN testé a 6,64 mJ aprés 50000 cycles.
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Pour le CrN (Figure I11-22a), le mode d’endommagement observé dans ces conditions est un
¢écaillage en fond d’empreinte accompagné d’un faiengage plus ou moins visible autour des
¢cailles. Aucune fissure n’est observée en revanche sur le bord externe des empreintes. Ce point
peut sans doute étre expliqué en considérant que, dans le cas d’un impact parfaitement plastique,
la déformation importante du substrat peut solliciter le dépot en traction sur la périphérie de
I’empreinte et ainsi former les fissures circulaires qui seront ici limitées par la présence des
contraintes en compression élevées, de plusieurs GPa [97] qui existent au sein du film. Dans ce
cas, les dépots vont plutdt périr par décohésion dans la zone ou la pression est maximale pendant
les impacts, c'est-a-dire au centre de I’impact.

En revanche pour le ZrN (Figure III-22b) de grosses fissures circulaires sur le bord
externe de I’empreinte ont été observées. Ce type de fissures lors d'impacts plastiques sur le
dépot de ZrN est essentiellement dii aux effets de la déformation excessive du substrat entrainant
la rupture du dépot en traction. Le cloquage des revétements a été observé uniquement sur les
dépots CrN, alors qu’il n’a pas été observé, au moins dans la gamme de nos essais, sur les dépdts
de ZrN. Cela est dii a priori a sa bonne adhérence d’une part et a sa nature fragile qui favorise la
fissuration lors de I’impact jusqu'a écaillage de dépdt. Cette compagne d’essais sur le dépdt ZrN
montre donc clairement 1’influence de la nature du revétement sur son comportement et plus
particulierement son endommagement sous impact. Dans le cas de ZrN, sa nature fragile

combinée a une bonne adhérence permet a priori d’éviter le régime de cloquage.

IIL.5.5. Influence de la déformation plastique du substrat

Considérant que la déformation plastique du substrat est susceptible d’avoir une influence sur les
sollicitations induites dans les films et a 1’interface revétement/substrat, des essais similaires ont
¢galement été réalisés sur des dépots de CrN élaborés sur des substrats en acier de type M2 qui
ont subit un traitement thermique qui sera développé dans le chapitre V, pour obtenir une dureté
de 790 HV qp,.

On constate clairement sur la figure I1I-23 que le cloquage des dépots de CrN est beaucoup plus
difficile, voire impossible a obtenir dans les conditions standard d’essai. Une série d’impacts a
plus forte énergie cinétique incidente (Ec = 6,64 mJ) a également été réalisée, sans pour autant
pouvoir faire apparaitre de nombreuses cloques. Il semble donc que la déformation plastique du

substrat, ici inexistante, est un parametre essentiel dans le mécanisme de cloquage des films.
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Figure 11I-23 : endommagement observé sur un film de CrN (substrat M2 traité) en fonction nombre

d’impacts pour une énergie de 0,61 mJ et 6,64 mJ

A partir de ce résultat, un effet de la déformation plastique est susceptible d’étre a I’origine du
cloquage des films et devra étre investigué. Cependant il faut noter que les formules mécaniques

citées dans littérature ne permettent pas de prendre en compte cet effet.

I11.6. Conclusion

Apres avoir élaboré et caractérisé nos dépots de CrN dont les propriétés sont conformes a la
littérature, nous avons réalisé des essais d’impact afin d’étudier les mécanismes
d’endommagements des dépdts minces. Au cours de cette étude, un mécanisme
d’endommagement par flambement sous impacts répétés a été observé et confirmé

Partant de 1’équation (III-3) qui représente la contrainte a atteindre dans le film pour provoquer le
cloquage, nous avons démontré dans ce chapitre que ce phénomene dépend dans un premier
temps de 1’épaisseur du film, et nous avons défini une valeur critique a partir de laquelle il n’y a
plus de cloquage. Ce résultat est globalement en accord avec I’équation (III-3). En effet lorsque
I’épaisseur augmente, la contrainte critique augmente également. Parallelement le phénomene de
cloquage induit une relaxation de contrainte que nous avons pu mettre en évidence et estimer

grace a la spectroscopie Raman.
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L’ absence de cloques (dans la limite de nos conditions expérimentales) lors de I'utilisation d’un
substrat dur (790 Hv,g), nous conduit cependant a nous poser des questions sur le role de la
déformation plastique du substrat sur la formation des cloques. Pour répondre a cette question,
nous avons jugé nécessaire de quantifier le comportement mécanique lors de I’impact en
identifiant les contraintes induites dans le film et le substrat. Ceci passe une modélisation par

¢lément finis de I’impact qui fait I’objet du chapitre IV suivant.
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IV.1. Simulation numérique de I’impact

La simulation numérique est devenue un outil puissant et performant grice aux avancées
enregistrées dans le domaine informatique et dans les algorithmes de résolution. L’évolution des
besoins des industriels au niveau de la conception des produits, la recherche de la réduction du
colit de production ont largement contribué a 1’évolution des outils d’essai et de la simulation
numérique. Dans notre contexte, le principal intérét de la modélisation numérique est de prédire
les champs mécaniques difficilement mesurables expérimentalement, tels que les champs de
contraintes et de déformations, en fonction des parameétres de la simulation. L’objectif principal
de telles simulations est ici d’essayer d’expliquer, au moins qualitativement, les phénomenes
observés au cours des impacts.

L’essai d’impact a fait ’objet par le passé de différentes tentatives de simulations qui ont
progressé en fonction de la puissance des ordinateurs et des développements numériques. En
effet dans les années 90 Bouzakis et al [54-55,57,98] ont utilisé la méthode des éléments finis
pour calculer les champs de contraintes et de déformations engendrés dans le dépot pendant et
apres D’impact. Ces calculs révelent que I’empreinte tend rapidement vers une géométrie
d’équilibre, de maniére a ce que les impacts deviennent parfaitement élastiques. Bouzakis et son
équipe ont publié plusieurs travaux sur la modélisation par éléments finis de 1’'impact répété,
malheureusement le manque de détails sur les conditions d’essais et de tragabilité des résultats ne
nous a pas permis d’exploiter ces travaux pour notre étude.

Derni¢rement plusieurs auteurs [60,99] ont effectué des analyses numériques sur 1’érosion des
multi couches pour essayer de comprendre 1’effet de 1’état de contraintes dans les films étudiés.
Ils ont ainsi pu proposer, a partir de calculs numériques de mono-impacts, une architecture
optimale de revétements. Ici aussi, leurs résultats n’ont pas pu étre utilisés dans notre étude, car
ils ne prenaient pas en compte le phénomeéne d’impacts répétés.

La modélisation, présentée dans cette partie a €té réalisée avec le code commercial ABAQUS
Explicit. C’est un code de calcul numérique par €léments finis qui permet de résoudre de fagon
efficiente et robuste une large gamme de problémes en dynamique rapide non linéaire comme les
problémes de crash, de chocs acoustiques ou d’explosions. Il est donc parfaitement adapté a la
description des phénomeénes mécaniques liés aux impacts répétés. Le principe de la méthode
explicite consiste a obtenir une solution de I’équation (IV-1) a I'instant 7+ A¢ en fonction des

quantités connues a I’instant 7 exclusivement.
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MMM L FN _FY =0 Iv-1)

int ext

M . M 1, . N
M™ est la matrice de masse, ii"'le vecteur d’accélération, F,\ est le vecteur des efforts

int

intérieurs et F”

" le vecteur des forces extérieures. L’avantage de la méthode explicite par rapport
a une méthode implicite est que le calcul des grandeurs a I’instant 7+ A¢ ne nécessite pas de
résolution de systéme linéaire [100]. L’inconvénient le plus contraignant de ce type d’algorithme
est qu’il nécessite des pas de temps trés faibles pour vérifier le critere de stabilité 1ié a la taille

des éléments finis et a la vitesse C4 de propagation des ondes €lastiques dans le milieu étudié.

At =~ (IV-2)

stable
Cd

avec At : incrément minimal, Lmin : la plus petite dimension du plus petit élément.

stable
On comprend alors mieux pourquoi ce type d’algorithme n’est utilisé¢ que dans le cas de 1’étude

des phénomenes rapides.

IV.2. Modéele

Etant donné la géométrie du probleme (voir Figure IV-1) nous avons choisi de modéliser
I’impact a partir d’éléments axisymétriques. En effet, cette hypothése permet de gagner en temps

de calcul sans perdre en qualité et précision.

Substrat

Figure IV-1 : Représentation axisymétrique du probléme.
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IV.2.1. Conditions du calcul

Pour notre simulation, nous avons considéré 1’impacteur comme une bille déformable de
diametre 20 mm et de masse €gale a 165 g. En ce qui concerne la cible, nous avons choisi une

couche mince de 3x 1500 pm? sur un substrat de 1.5x2 mm?.
IV.2.2. Matériaux utilisés et lois de comportement

ABAQUS™ dispose aussi d’une panoplie de lois de comportement qui permet de tenir compte
de la majorité des comportements des matériaux. Ainsi, nous pouvons définir des lois purement
élastiques (pour le film) ou les associer a différents comportements plastiques. Les propriétés

associées a chaque matériau étudi¢ sont récapitulées dans Tableau IV-1.

Tableau IV-1 : propriétés des matériaux utilisés :

Propriétés Substrat Couche Bille
Matériaux Acier CrN Acier
Module de Young (GPa) 210 300 210
Coefticient de Poisson 0,27 0,25 0,27
Masse (Kg) / / 0.165
Diameétre (mm) / / 20
Densité (Kg/m) 7810 6140 7810
Vitesse d’impact (mm/s) / / 100

Concernant les lois de comportement plastique, ABAQUS™ offre plusieurs possibilités. Nous
avons utilisé dans un premier temps une loi de plasticité parfaite (sans écrouissage) pour
modéliser notre substrat (Figure IV-2a). La limite d’élasticité a alors été¢ simplement estimée
qualitativement en divisant la dureté Vickers en MPa par 3.

Ensuite nous avons utilisé une méthode inverse développée en parallele de cette these par F.
Grange dans le cadre de son stage de fin d’étude [101]. Cette derniere repose sur la recherche des
parametres K et n de la loi d’Hollomon o =Keg" (écrouissage de type loi de puissance)
permettant de reproduire au mieux 1’évolution des empreintes pendant les 10 premiers impacts.
Pour notre matériau, I’optimum a été trouvé pour K = 4500 et n = 0,27. Les deux courbes de

comportement utilisées sont tracées en Figure IV-2.
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Figure IV-2 : lois de comportement utilisées : a) Plasticité parfaite, b) loi de Hollomon.
IV.2.3. Conditions aux limites

En ce qui concerne les conditions aux limites (Figure IV-3), nous avons imposé un bridage dans
les directions (x et y) sur la face inférieure du massif. Pour respecter la condition d’axisymétrie,

les nceuds sur I’axe de symétrie sont bridés dans la direction x.
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Figure IV-3 : conditions aux limites du modéle d’impact
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IV.2.4. Maillage

La symétrie de révolution du probléme, nous autorise a définir un probléme axisymétrique. Ce
qui nous permet d’affiner la discrétisation en faisant un maillage régulier et fin autour de la zone

d’impact sans étre fortement pénalisé au niveau du temps de calcul (6 heures) et un maillage

libre plus grossier en dehors de la zone (Figure IV-4).

Figure IV-4 : Représentation du maillage et des conditions aux limites de la simulation
Les détails du maillage sont résumés dans le Tableau IV-2 suivant :

Tableau IV-3 : Détails du maillage utilisé pour la simulation

Entités Mode de Géométrie des Nombre Type
remplissage ¢léments d’éléments d’éléments

Bille Structure Quadrangles 1230 CAX4R
Libre Triangles 15 CAX3

Couche Structure Quadrangles 1782 CAX4R

“Substrat (1) Structure Quadrangles 29550 CAX4R

(2) Structure Quadrangles 22656 CAX4R
(3) Structure Quadrangles 6101 CAX4R
(4) Structure Triangles 8870 CAX4R
(4) Libre Triangles 243 CAX3
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CAX4R : Eléments Continus, AXisymetriques, a 4 noeuds et a intégration Réduite.
CAX3 : Eléments Continus, AXisymetriques, a 3 nceuds

IV.2.5. Conditions du contact

ABAQUS™ dispose d’un algorithme de contact généralisé qui identifie les surfaces susceptibles
d’interagir. Les inégalités du contact ont été traitées a partir d’une méthode de pénalité. Deux
types de contacts ont été étudiés :

— Le contact sans frottement

— Le contact collant tangentiellement (coefficient de frottement infini).

IV.3. Validation des résultats macroscopiques issus des

Modélisations

Dans ce paragraphe nous allons faire une comparaison entre les résultats numériques obtenus par
¢léments finis et ceux obtenus expérimentalement, dans le but de tester la validité des résultats
macroscopiques et des calculs numériques.

Pour ce faire, des essais d’impact ont été réalisés dans les mémes conditions. Pour cela, une bille
en 100Cr6 de diametre 20 mm a été utilisée comme indenteur et les parametres de 1’impact ont
été choisis afin d’assurer une énergie d’impact de 0,8 mJ, similaire a celle utilisée dans le modéle

numérique.
IV.3.1. Simulation d’un impact

IV.3.1.1.  Signal de force

La Figure IV-5a représente I’évolution simulée de la force d’impact en fonction du temps pour
les différentes lois de comportement obtenues au cours d’un impact.

On remarque que dans le cas d’un substrat élastique la force d’impact est plus élevée que dans les
deux autres lois de comportement. En effet, dans le cas d’un choc élastique, il n’y a pas de
dissipation d’énergie, a la différence des deux autres substrats ot on a une perte d’énergie lors de
la déformation plastique des substrats.

En ce qui concerne la durée de I’impact, la plasticité du substrat n’a quasiment aucune influence.

En effet pour les trois comportements on observe que la durée de I’impact est de 191 ps.
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Figure IV-5 : Comparaison Numérique/Expérimental : a) Evolution simulée de la forme du signal de
force en fonction de la loi de comportement du substrat, b) signal de force obtenu
expérimentalement sur différents substrats

Nous avons ensuite réalisé des essais d’impact sur des films de CrN (3um) avec des substrats
différents, le premier substrat est en acier rapide M2 non traité (230Hv o), le deuxiéme est aussi
un acier rapide M2 qui a subit un traitement thermique pour avoir une dureté de 790 Hvqo, et le
troisieéme est un inox 316L avec une dureté 120 Hvog.

La Figure IV-5b montre 1’évolution des courbes expérimentales de force en fonction du temps
pour les différents substrats. On constate que la forme et ’intensité du signal sont influencées
directement par la nature du substrat. En effet plus le substrat est dur plus il apparait sur la courbe
des petites perturbations au moment de 1’impact et plus I’intensité augmente aussi. Ceci semble
parfaitement correspondre aux résultats obtenus par la modélisation, sauf pour la durée d’impact
qui est de 270 ps, qui est donc plus longue dans le cas expérimental que celle obtenue par calcul
numérique.

Si on utilise la formule analytique développée par Hunter [50] dans le cas d’un impact élastique
pour déterminer le temps de I’impact :

2 1/5
t, = 4.529(’"—*] V-3
v

T*E™R

On trouve un temps d’impact de 228,3 us, ce temps est plus proche de celui obtenu par
modélisation. L’écart entre I’expérimental et le numérique pourrait tre attribué¢ a un retard

engendré dans la chaine d’acquisition.
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IV.3.2. Rayon de contact

Une seconde série d’essais a été réalisée afin de comparer les rayons des empreintes prédits par
la simulation numérique (Figure IV-6a) et ceux mesurés expérimentalement par microscopie
optique (Figure [V-6b).

On constate donc que dans le cas expérimental, le rayon d’empreinte est de 258 + 3 um, cette

valeur est trés proche de la valeur déterminée par simulation numérique de 250 um.
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Figure IV-6 : Comparaison des rayons d'empreinte, a) Rayon d’empreinte de la bille obtenu par
FEM aprés 1 impact. b) Empreinte obtenue sur CrN/M2 non traité observée par microscopie

optique aprés 1 impact

1vV.3.2.1. Enfoncement

Le dernier point de comparaison choisi concerne I’enfoncement résiduel. La Figure IV-7a illustre
I’historique de I’enfoncement de la bille en fonction du temps au centre de I’impact obtenu par
simulation numérique au cours du premier impact. Aprés une premicre phase d’enfoncement
maximale de 5 pm, le matériau subit un retour d’amplitude inferieure, révélateur d’une
déformation plastique résiduelle que la simulation permet d’estimer a 1 um.

Des mesures de profilométrie 3D optique ont ensuite permis de déterminer la profondeur de
I’empreinte obtenue apres 1 impact dans les conditions de référence. La Figure IV-7b montre
clairement un enfoncement résiduel d’environ Ipum ce qui est en parfaite cohérence avec la

valeur d’enfoncement issue du calcul numérique.
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Figure IV-7 : a) Enfoncement U2 au centre de I'impact en fonction du temps

b) Profil d’'une empreinte (substrat M2 non traité + CrN) aprés 1 impact (Ec = 0,8 mJ).

Les informations issues de la modélisation concernant le rayon de contact et I’enfoncement de la
bille lors d’un impact apparaissent tout a fait en accord avec les résultats expérimentaux obtenus.
Les hypotheses de calcul semblent donc parfaitement validées pour nos conditions de

sollicitation.
IV.3.3. Simulation d’impacts répétés

Dans cette partie nous avons modélisé 1’impact de 15 billes identiques placées sur une méme
verticale et espacées d’'une méme distance. Ces billes viendront successivement impacter la
méme zone de la cible. Pour éviter les déviations des impacts et la perte d’énergie nous avons fait
en sorte qu’elles n’interagissent pas entre elles.

Pour cette configuration, nous avons utilisé des billes de diametre 20 mm et de masse 165 g. Sauf
mention contraire, une loi de Hollomon pour modéliser le substrat d’acier M2 non traité a été

utilisée dans toute la suite du chapitre.

IV.3.3.1.  Signal de force :

La Figure IV-8a montre 1’évolution de la force maximale en fonction du temps des cinq premiers
impacts réalisés sur un substrat M2 non traité, dans les conditions de sollicitations de référence

(Energie d’impact 0,8 mJ). La force d’impact croit rapidement (Figure IV-8a) en fonction du
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Figure IV-8 : Evolution de l'intensité de la force lors des cinq premiers impacts. a) Signaux de
force expérimentaux sur substrat M2 non traité. b) Courbes obtenues par simulation numérique

avec la loi de Hollomon pour le substrat

Les résultats expérimentaux issus des essais d’impact sur un substrat d’acier M2 non traité
apparaissent tout a fait en accord avec les résultats numériques obtenus avec la loi de Hollomon
pour le substrat. En effet la Figure IV-8b montre que, dans les mémes conditions d’impact,
I’intensité de la force augmente d’un impact a I’autre jusqu'au cinquieme puis elle se stabilise a
350 N a partir du quatriéme impact.

Ensuite nous avons mené une nouvelle compagne d’essais sur un substrat M2 traité avec une
dureté de 790 Hv et réalis¢ une simulation avec une loi de comportement purement élastique
pour le substrat. Dans la Figure IV-9a on remarque que le signal de force obtenu par le capteur de
force n’évolue presque pas entre le premier impact et le cinquieéme impact. Ce méme phénomene
a ét¢ aussi confirmé par les résultats obtenus par les calculs numériques (Figure IV-9b). En effet
on observe que I’intensité des cinq premiers impacts est presque la méme et de 1’ordre de 325 N.
L’égalité de I’intensité des impacts s’explique par la non dissipation plastique de 1’énergie

d’impact.
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Figure IV-9 : Evolution de l'intensité de la force des cingq premiers impacts a) signaux de force
expérimentaux sur substrat M2 traité b) Courbes obtenues par simulation numérique avec une loi

de comportement purement élastique pour le substrat.

Iv.3.3.1.1. Rayon de contact
L’évolution du diametre des empreintes a été déterminée en fonction du nombre d’impacts
réalisés. La Figure IV-10 montre clairement une évolution rapide de la taille de I’empreinte lors
des premiers impacts avant stabilisation
Expérimentalement, la stabilisation survient aprés un nombre d’impacts en accord avec celui
prévu par les calculs. Cette bonne concordance s’explique principalement par 1’utilisation dans la
modélisation d’une loi de Hollomon. En effet la prise en compte d’une loi de comportement
intégrant les phénomeénes d’écrouissage du substrat a permis de se rapprocher des résultats

expérimentaux.
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Figure IV-10 : Evolution du rayon de I'empreinte en fonction du nombre d'impacts (modélisation)

1v.3.3.1.2. Enfoncement

La Figure IV-11 présente I’historique du déplacement du point de la surface au centre de I’impact
au cours des 15 impacts successifs. Au cours des premiers impacts, le point considéré subit un
enfoncement de ’ordre de 5,5 pum puis un retour d’amplitude inférieure de 1um, témoignant
d’une déformation plastique au cours du choc. D¢s le sixieéme impact, la réponse du matériau
présente une stabilisation de la déformation liée a 1’établissement d’un régime de déformations
élastiques. Le régime stabilisé¢ ou accommodé est donc atteint, les déformations plastiques issues

des premiers chocs se révélant donc trés faibles.
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Figure IV-11 : Historique de I’enfoncement du centre de I'impact durant les 15 premiers impacts

La Figure IV-12 présente une comparaison entre 1’évolution de I’enfoncement de la bille obtenu
par analyse numérique et celui obtenu par profilométrie sur des empreintes apres essai de choc.
Nous notons que dans le cas d’un essai d’impacts répétés sur un film CrN déposé sur un substrat
M2 non traité, ’enfoncement de la bille aprés impact reste relativement proche des résultats du
calcul numérique. Comme pour les rayons d’impacts, le régime stabilisé est atteint apres quatre
impacts. Il est important de rappeler que le nombre d’impacts a saturation est fortement
dépendant des propriétés du matériau cible et des conditions d’impact qui sont la vitesse, la taille,
la densité et la rigidité de la bille. Ceci revient a dire que, pour une saturation donnée, il suffirait
de changer un parametre tel que la vitesse de la bille par exemple, pour produire un nouvel état

de saturation.
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Figure IV-12 : Enfoncement de la bille en fonction de nombre d’impacts

IV.3.4. Conclusion partielle

Dans la premiere partie de ce chapitre nous avons validé le modele numérique mono — multi

impacts par comparaison avec les grandeurs macroscopiques accessibles expérimentalement. Ce

faisant nous avons également observé une évolution rapide des enfoncements et des rayons des

empreintes sur les premiers cycles d’impacts avant stabilisation. Nous avons noté aussi une

influence de la loi de comportement sur la force d’impact. Enfin la comparaison des résultats

numériques et ceux mesurés par les capteurs a confirmé le bon choix des capteurs, la précision

des mesures et a validé la modélisation numérique réalisée.

Disposant désormais d’un modele validé, nous allons examiner par

la suite la distribution des

champs de contraintes et de déformations dans le substrat. Une attention particuliére sera portée a

I’interface film/substrat
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1V.4. Analyse des champs de contraintes et des déformations :

IV.4.1. Déformation plastique du substrat

Aucune déformation plastique n’étant attendue au sein du substrat dur (comportement élastique),
nous nous intéresserons ici uniquement au cas du substrat M2 non traité. La Figure IV-13 illustre
la répartition des champs des déformations plastiques dans le substrat ; on observe une zone
plastifiée avec des niveaux de déformations trés faibles comprises entre 0,1% et 0,8 % et juste au

dessous de I’interface, on constate une zone non plastifiée.
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Figure IV-13: cartographie de la déformation plastique aprés 10 impacts

La Figure IV-14 montre que, avec la loi d’Hollomon, la profondeur affectée par la déformation
plastique dans le substrat (0,8%) est de I’ordre de 400 pm apres dix impacts, alors que dans le cas
d’une plasticité parfaite du substrat, nous obtenons des niveaux des déformations plastiques plus
importants (1,3%) sur une profondeur allant jusqu’a 700 pm. La meilleure prise en compte des

phénomenes d’écrouissage dans la loi de Hollomon explique cette différence
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Figure IV-14 : Evolution de la déformation plastique dans le substrat en fonction de la profondeur

aprés 10 impacts pour les deux lois de comportement.

IV.4.2. Analyse des champs de contraintes

La Figure IV-15a représente la cartographie des contraintes S;; au niveau du substrat non traité
(loi d’Hollomon) et juste au dessous de Iinterface lors de la remontée de la bille aprés le 10 ™
impact. On constate donc un champ de contraintes de traction assez important entre 0 et 430 MPa
juste au dessous de l’interface ce qui nous laisse penser que ces contraintes vont pouvoir
solliciter en fatigue des défauts qui existent dans le substrat et créer des fissurations qui se

propageront par la suite jusqu’a I’interface (Figure IV-15b).

s, S11 a) b)

(Avg: 75%) Bille
+8.736e+02
- +8.008e+02
+7.280e+02 - -
+g.ggz~e+g§ = e
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+4,368e+02
+3.640e+02

I?zéggfg% Contraintes
Tagsasy de traction
+7.280e+01

+0.000e+00 Substrat

-2.308e+03

Figure IV-15 : a) Cartographie des contraintes S;; au niveau du substrat a la remontée de la bille.

b) propagation des microfissurations du substrat jusqu'a I'interface.
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La Figure IV-16 montre ainsi clairement la propagation d’une microfissuration depuis le substrat
jusqu'a I’interface observée au MEB sur une coupe métallographique de 1’empreinte laissée sur
un échantillon de CrN/M2 non traité. Ces microfissurations semblent pouvoir étre corrélées avec
les résultats de 1’analyse numérique et pourraient étre le résultat de I’effet des contraintes de

traction Sy, telles que prédites par la simulation.

Interface Substrat

Effet de la traction
{Fissuration du substrat)

5,00 pm |

Figure IV-16 : Coupe métallographique (électrons secondaires) de I'empreinte laissée sur un

échantillon de CrN déposé sur un acier M2 non traité. Microfissuration sur la périphérie.

IV.4.3. Comportement a ’interface

S’intéressant désormais au couple formé par le substrat et le film a I’interface il est maintenant
nécessaire d’examiner en détail les deux cas rencontrés a savoir substrat non traité (loi de

Hollomon) et le substrat traité (loi élastique)

IV.4.3.1. Loi de Hollomon (substrat non traité)

Apres avoir examiné ce qui se passe en termes de contraintes dans le substrat, nous allons
maintenant nous intéresser au cas de ’interface.

L’utilisation de la modélisation numérique a ainsi permis de préciser les différents champs de
contraintes susceptibles de se développer lors du contact. Sur la Figure IV-17 est représentée la
distribution du champ de contraintes de cisaillement S;, dans le substrat et a I’interface. On
observe que ’intensité de cisaillement a 1’interface est maximale a une distance du centre de

I’impact qui correspond exactement au rayon du contact.
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Figure IV-17: Cartographie des contraintes S, a I'interface lors de la descente de I'indenteur.

La Figure IV-18 présente 1’évolution des contraintes de cisaillement S;, a I’interface dépot -
substrat en fonction du pourcentage d’enfoncement de la bille et des abscisses x en (mm) lors du
10°™ impact. On observe alors que, lors de I’enfoncement de la bille, I’interface est sollicitée en
cisaillement.

L’intensité de ces contraintes de cisaillement augmente progressivement et leur point
d’application se déplace du centre de 1’impact vers le bord de I’empreinte (Figure IV-18a)
jusqu’a atteindre 280 MPa a 100% de descente de la bille (Figure I1I-18d). L’existence d’une
telle contrainte de cisaillement s’exercant a I’interface peut avoir des conséquences directes sur la

tenue mécanique des films.
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Figure IV-18 : Evolution des contraintes Sy, a I'interface lors de la descente de I'indenteur

Notons que cette distribution des contraintes est obtenue lors du 10 ™ impact (régime
stabilisé). Le passage du régime transitoire au régime stabilisé ne semble pas avoir d’influence
sur I’intensité du cisaillement. En effet, la Figure IV-19 représentant I’historique de la contrainte
de cisaillent Sy, au cours des 15 premiers impacts, montre que 1’interface est sollicitée par des
contraintes de cisaillement dés le premier impact et ce jusqu’au dernier avec des intensités

similaires (220 £ 20 MPa).
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Figure IV-19 : Evolution des contraintes S12 en fonction de temps aprés 15 impacts.

L’analyse des contraintes de cisaillement S;; en un noeud de I’interface lors d’un impact (Figure
IV-20) a montré que I’interface est doublement sollicitée par ces contraintes. Au moment de la
descente de la bille dans un premier temps et lors de la remontée dans un deuxieme temps, avec

les mémes intensités (260 = 10 MPa).
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Descente de la bille Remontée de la bille

~a &

240 4

200 ~

160 ~

120 ~

80

Contrainte S12 (MPa)

40 4

T T T T T T
0,00000 0,00005 0,00010 0,00015 0,00020 0,00025
Temps (S)

Figure IV-20 : Historique des contraintes S12 sur un nceud de I'interface au cours d'un impact
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On peut alors imaginer deux conséquences directes de I’application de cette contrainte de
cisaillement a I’interface lors des impacts répétés :

- La contrainte de cisaillement ainsi exercée dépasse la contrainte d’adhérence du dépot et
provoque une fissuration brutale de I’interface et 1’écaillage du film

- la contrainte de cisaillement n’est pas suffisante pour provoquer la ruine immédiate du
revétement mais combinée a I’action des contraintes S;; dans le substrat a proximité de
I’interface, provoque 1’amorgage et/ou la propagation d’une fissure interfaciale qui va croitre
jusqu’a atteindre une taille critique. Sous 1’effet des contraintes de compression résiduelles
présentes dans le film (contraintes de structure dues a la méthode d’élaboration du film), ce
défaut critique va alors provoquer le flambement mécanique du film et la formation d’une
cloque.
Dans ce second cas, les cloques devraient statistiquement se former plutot a la périphérie de
I’empreinte, 1a ou la contrainte de cisaillement est maximale.
Afin de compléter les observations, nous avons réalisé des coupes transversales de revétement au
travers des empreintes d’impact. La Figure IV-21 montre que les observations au MEB vont dans
le méme sens que les premieres hypotheses issues de la modélisation numérique, on constate

ainsi I’existence de zones de mauvaise adhérence.

/ - Film

Zone de mauvaise
adhérence

Substrat

Figure IV-21 : Zone de mauvaise adhérence sur un dépét CrN /M2 aprés 2000 impacts a 0,8 mJ
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IV.4.3.2.  Loi élastique (substrat traité)

Nous avons vu que, lorsque on utilise une loi de Hollomon comme loi de comportement du
substrat, des contraintes de cisaillement S;, sont créées tout au long de I’interface lors de la
descente et de la remontée de la bille. Nous pouvons émettre 1’hypothése que ces contraintes de
cisaillement sont a I’origine du cloquage des films.

Afin de vérifier cette hypothése, nous allons considérer un substrat suffisamment dur pour qu’il
n’y ait pas de déformation plastique sous impacts. Pour cela, dans le souci de simplifier la
modélisation, nous avons gardé les mémes modules de Young (300 GPa pour le film et 210 GPa
pour le substrat) et nous avons choisi une loi de comportement purement €lastique pour avoir un
substrat suffisamment dur (sans déformation plastique).

On remarque alors que la contrainte Si, (Figure IV-22) le long de I’interface lors de la descente
de I’indenteur évolue dans le méme ordre de grandeur que pour un substrat qui a une loi de
comportement de Hollomon. En effet I’intensité de cisaillement augmente en fonction de
I’enfoncement de I’indenteur, elle passe de 170 MPa a 280 MPa lorsque I’enfoncement passe de

25% a 100%. Leurs points d’application se déplacent aussi le long de I’interface.
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Figure 1V-22 : Evolution des contraintes S;, a l'interface dépot- substrat lors de la descente de

I'indenteur pour un comportement élastique du substrat.

Comme il a été déja observé dans le cas d’un substrat avec une loi de Hollomon, pour un
comportement ¢€lastique du substrat, ’interface est doublement sollicitée par les contraintes de

cisaillement S;,. La Figure IV-23 montre I’historique de la contrainte de cisaillement lors d’un
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impact en un point de I’interface. On observe un cisaillement maximal S;; max (250 MPa) a la

descente et a la remontée de la bille.

300 T T T T T T T T T T

1 descente Remontée
250 / ]

04 _
T T T T E T T T T T T
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Figure IV-23 : Historique des contraintes S12 sur un nceud de I'interface au cours d'un impact

IV.4.3.3. Conclusion partielle

Dans cette partie, nous avons principalement montré que 1’impact génere des contraintes de
cisaillement relativement importantes a I’interface film- substrat.

Un point important est que la plastification du substrat n’influe pas vraiment sur I’intensité de
cette contrainte de cisaillement. Nous pouvons donc conclure que ce n’est pas la plastification du
substrat seule qui est a I’origine du phénomene de cloquage des films sous impact dans notre cas

d’étude.

IV.5. Influence de la nature du contact (contact collant)

Apres avoir réalisé tous nos calculs en considérant qu’il n’y a pas de frottement entre la bille et
I’échantillon lors du contact, nous avons jugé nécessaire de réaliser des simulations dans le cas

extréme d’un contact collant (u =) afin de balayer tous les cas possibles.
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IV.5.1. Comportement de substrat (loi de Hollomon)

Dans un premier temps, nous allons étudier I’effet d’un contact collant sur le substrat. La Figure
IV-24 présente une cartographie de la déformation plastique apres dix impacts pour un substrat
avec une loi de Hollomon ; on remarque que la déformation plastique (2,4%) dans ce cas est plus
importante que dans le cas d’un contact glissant (0,8 %). On constate aussi la disparition de la

zone ¢lastique juste au dessous de I’interface observée dans le cas d’un contact glissant.
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Figure IV-24 : cartographie de la déformation aprés 10 impacts

IV.5.2. Comportement a ’interface

Comme dans le cas d’un contact glissant, notre étude va se concentrer sur le cas des contraintes
de cisaillement S;; a I’interface pour mieux comparer 1’effet de la nature du contact. Nous allons

voir aussi I’influence de la déformation plastique du substrat sur ces contraintes.

IV.5.2.1.  Substrat non traité, Loi de Hollomon

D’une fagon générale, 1’évolution des contraintes de cisaillement a I’interface dans le cas d’un
contact collant est trés différente de celle d’un contact glissant. Comme la Figure IV-25 le montre,
ces contraintes sont maximales tout le long du rayon de contact, avec des intensités trés

importantes (580 MPa). L’augmentation de D’intensité de ces contraintes est due a une
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combinaison entre les contraintes qui sont induites lors de I’impact et celles qui sont dues au

contact collant
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Figure IV-25 : Evolution des contraintes S12 dans le cas d’un contact collant pour un substrat non
traité (loi de Hollomon). a) Evolution des contraintes S;, a l'interface dépét- substrat lors de la
descente de la bille lors de 10 °™ impact. b) cartographie des contraintes S, induites lors de 10 *™
impacts

IV.5.2.2. Comportement élastique

Dans le cas d’un substrat purement €lastique, on constate aussi que I’intensité des contraintes de
cisaillement a 100 % d’enfoncement de la bille est plus importante (650 MPa) et que I’interface
est cisaillée tout le long du rayon de contact. On observe aussi que la zone au centre du contact

est assez peu cisaillée comparé au cas avec plasticité du substrat.
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Figure IV-26: Evolution des contraintes S;; dans le cas d’'un contact collant pour un substrat

purement élastique

La Figure IV-27 présente I’historique des contraintes S;; sur un nceud de ’interface lors d’un

impact dans le cas d’un contact collant pour un substrat purement élastique. On remarque donc a

la différence du contact glissant, que 1’interface est cisaillée pendant toute la durée de contact

entre la bille et le film.
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Figure IV-27 : Historique des contraintes S12 sur un nceud de I'interface lors d’un impact lors d’un

contact collant pour un substrat purement élastique.
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IV.6. Conclusion

Dans ce quatriéme chapitre nous nous sommes intéressés a la simulation numérique d’impacts
répétés d’une bille sur des dépots CrN déposés sur des substrats avec différentes lois de
comportement.

Dans un premier temps, nous avons compar¢ et validé les résultats obtenus par modélisation aux
résultats expérimentaux.

A I’issu de ce travail nous avons émis 1’hypothese que la déformation plastique du substrat créait
un champ de contraintes de traction (S;;) qui favorise la propagation de fissure du substrat
jusqu'a I’interface et peut ainsi créer des zones de mauvaise adhérence.

Nous avons observé aussi que les contraintes de cisaillement S;, relativement importantes a
I’interface pourraient solliciter des défauts en fatigue et créer des fissurations qui se propagent le
long de I’interface pour créer des défauts d’adhérence amenant au cloquage.

Nous avons aussi démontré que le cisaillement de 1’interface ne dépend pas du comportement
mécanique du substrat. De ce fait on a conclu que la déformation plastique du substrat n’est pas
la cause principale de la formation des cloques apres impacts.

En revanche, la nature du contact (glissant/collant), si elle ne remet pas en cause I’existence de
contraintes de cisaillement, modifie 1’intensité de ces contraintes et leurs conditions
d’application.

Comme la déformation plastique du substrat n’apparait pas étre a 1’origine du cloquage des films,
nous avons jugé nécessaire d’étudier la microstructure du substrat ce qui va faire I’objet du

prochain chapitre.
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Chapitre V. Etude de la microstructure du substrat

V.1. Introduction

Si le troisiéme chapitre nous a permis de mettre en évidence le phénomene de cloquage des
films minces de CrN, I’existence d’une épaisseur critique et de relaxation de contraintes, le
quatriéme chapitre n’a pas pu expliquer pourquoi ce phénomene était plus prononcé sur un
substrat ductile que dur alors que les champs de contraintes induites en particulier de
cisaillement a I’interface sont tout a fait similaires. Puisque I’aspect mécanique ne semble pas
étre a Dorigine de cette différence, nous allons dans ce dernier chapitre nous intéresser plus
finement a la métallurgie du substrat. Nous nous proposons ici d’étudier ’influence de la
microstructure sur la création des défauts d’adhérence. En fonction des résultats obtenus nous
reviendrons sur 1’effet de la dureté en utilisant un autre substrat a savoir le C45.

Dans les revétements PVD, le phénomene de défaut de croissance est treés bien connu et a été
étudié par plusieurs auteurs [102], [103]. Les imperfections formées a la surface du substrat
lors de son prétraitement ou lors de la déposition du film sont souvent un inconvénient pour
I’application des revétements. Elles peuvent entrainer une perte d'adhérence locale [104], des

phénomenes de frottement interfacial, des vides et des piqlres de corrosion [105].

Film CrN

Contamination Film CrN

ﬁ SL
Defa_gtd
Croissance.

r

Figure V-1 : Image des défauts obtenus par MEB a) défaut de croissance b) zone de

contamination

Dans la majorité des applications, ces imperfections de revétement ne peuvent pas étre

tolérées. Par conséquent, il faut réduire au minimum la concentration de ces défauts de
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croissance. En général, la plupart des défauts de revétement sont produits par contamination
par des particules étrangeres, ou des poussi¢res qui tombent sur la surface du substrat lors du
traitement (Figure V-1b) avant et pendant la déposition. Cependant, des défauts peuvent
apparaitre aussi pendant le processus de dépdt (Figure V-1a) dont une partie d'entre eux peut
provenir des arcs lors de la pulvérisation [106]. Cependant, le processus de dépodt étant
identique pour tous les échantillons, il devrait générer les mémes défauts et statiquement nous
ne devrions pas détecter de différences significatives. L’origine de la différence de

comportement est donc a rechercher au niveau de la microstructure des substrats.

V.2. Substrat M2 non traité

Les revétements de CrN sont déposés sur des substrats en acier rapide de type M2
couramment utilisé pour des applications mécaniques séveres. Dans leur état non traité (i.e.
brut de livraison) ils possedent une dureté 230 Hvgo,.

Cet acier se caractérise généralement par une moyenne teneur en carbone, associée a des
¢léments d’alliages comme le chrome, le molybdene, le vanadium et le tungsténe, avec une

composition indiquée dans Tableau V-1 ci-dessous.

Tableau V-1 : Composition du substrat M2

Eléments C Cr Mo \'% W
(%) massique (standard) [107] 0,78-0,88 3.75-45 4,5-5)5 1,6 -22 5,5-6,75
(%) massique obtenu par (EDS) / 4,11 5,26 2,17 6,49

Le molybdéne et le tungsténe conférent a ’acier une trés bonne résistance a ['usure via la
présence de carbures trés durs et le vanadium permet également de générer des carbures de
tres haute dureté.

La Figure V-2a représente la microstructure d’un substrat non traité obtenue par microscopie
¢lectronique a balayage (MEB) mettant en évidence I’existence de deux populations de
carbures. Grice un logiciel de traitement d’image on peut estimer que ces carbures
représentent 36 % de la surface dont 8,5 % sont des carbures de Molybdene et de Tungstene

et 27,5 % sont des carbures de Vanadium. (Figure V-2b).
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Mo

Figure V-2 : a) Micrographie obtenue par MEB sur un substrat M2 non traité b) Analyses EDS
des deux populations de carbures

Cekada et al [108] ont étudié les défauts de croissance dans les films PVD déposés sur des
substrats en acier de type M2. Ils ont constaté que le taux de pulvérisation des carbures du
molybdéne et du tungsténe dans les aciers a outils est supérieur a celui de la matrice, tandis
que le taux de pulvérisation de carbure de vanadium est inférieur. Ces différentes vitesses de
pulvérisation lors du décapage créent des défauts avec des profondeurs différentes dans le
substrat. Ceci est a rapprocher de la Figure V-3 qui montre clairement une zone de mauvaise
adhérence entre le film de CrN et le substrat. La forte proportion des carbures dans la matrice
du substrat semble ainsi contribuer a créer des défauts, puisqu’on constate des débris du

carbure de molybdéne, tungsténe et vanadium juste a I’interface.
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/ !
WC et MoC

VC

Figure V-3 : Zone de mauvaise adhérence obtenue avec un substrat M2 non traité

V.3. Substrat M2 traité

Ce sont les traitements thermiques qui fixent la microstructure de 1’acier et par conséquent les
propriétés mécaniques du matériau. Dans cette étude un cycle de traitement thermique (Figure
V-4) a été réalisé pour avoir une dureté de 790 Hvgo. A cet effet, ’acier M2 non traité subit
une austénitisation a 1150 °c pendant 4 mn suivie d’une trempe dans I’huile. Apres la trempe,
le premier revenu a 550 °C pendant 1 heure et 30 minutes relaxe les contraintes résiduelles
issues de la trempe et permet d’obtenir une martensite revenue et la précipitation de carbures
secondaires. L’austénite résiduelle, issue de la premiére trempe, se transforme en martensite
secondaire apres le premier revenu. La martensite secondaire est ensuite adoucie pendant le

second et le troisiéme revenu a 550 °C.
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Figure V-4 : cycle de traitement réalisé sur des substrats M2

La microstructure du M2 trempé revenu est donc obtenue a I’issue de plusieurs traitements

thermiques et étroitement liée a ces derniers. La Figure V-5a représente la structure

martensitique sous forme de lattes obtenue apres les trois revenus.

Figure V-5 : a) Micrographie obtenue par MEB sur un Substrat M2 traité b) Analyse EDS

En plus de la structure martensitique, on constate une diminution importante de la quantité des
carbures dans la matrice. Seuls les carbures de molybdéne et de tungstene (Figure V-5b)
apparaissent dans la matrice avec une proportion de 3,94 %.

La diminution sensible du taux de carbures dans la matrice pourrait donc expliquer la bonne

adhérence du dépot de CrN et surtout la diminution des défauts d’adhérence a 1’interface. Ceci
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pourrait ainsi contribuer a 1’absence de cloque pour les films déposés sur un acier M2 traité.
En effet, en ’absence de défauts d’interface, le phénomene de fatigue 1ié a I’application
cyclique des contraintes de cisaillement a I’interface sera beaucoup plus long et difficile. En
revanche, dans le cas du M2 non traité, les défauts d’adhérence nombreux et étendus pourront
trés rapidement croitre sous l’action des contraintes a I’interface pour atteindre la taille

critique qui provoquera le cloquage.

V.4. Microscopie Acoustique

Afin de tenter d’aller plus loin dans I’étude et la compréhension de I’influence de la
microstructure du substrat sur le mécanisme d’endommagement des films de CrN par
flambement sous impacts répétés, en particulier pour pouvoir détecter des zones de
décohésion entre le film et le substrat, il nous a semblé intéressant d’essayer de compléter nos
analyses par d’autres techniques non destructives. Pour ce faire une collaboration a été
engagée avec nos collegues de I’'Institut Jean Lamour (IJL) de Nancy (Dr F. Cleymand). Cette
collaboration nous a permis de réaliser des analyses par microscopie acoustique.

Cette technique consiste a sonder la réponse d’un matériau a la sollicitation mécanique
produite par une onde acoustique de tres haute fréquence [109], [110]. Diverses informations
peuvent étre extraites suite a cette sollicitation qui sont directement liées aux propriétés du
matériau. En effet les images acoustiques obtenues fournissent des informations sur les
propriétés mécaniques (densité, élasticité, viscosité, porosité, ...etc.) et sur la structure (relief,
micro-fissures, ...etc.).

Ces images acoustiques d’échantillons ont quelques centimetres carrés de surface et quelques

dizaines de micrometres d’épaisseur.

Cependant les résultats obtenus restent pour ’instant trés timides. Nous avons été confrontés
tout d’abord au probléme de la résolution spatiale de I’instrument (1 um). En effet la Figure
V-6 représente les images obtenues en surface et en profondeur sur une empreinte d’impact
sur un dépo6t de CrN-1. Sur ces images il est impossible de distinguer I’interface entre le film
et le substrat. A ce stade d’analyse il est donc difficile d’exploiter ces images. Cependant,
dans I’hypothése ou les éléments apparaissant sur les images seraient effectivement des
défauts d’interface, cela pourrait indiquer I’existence de nombreux défauts dont certains

seraient de taille supérieure a celle des cloques visibles.
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Figure V-6 : image obtenue par microscopie acoustique sur une empreinte en surface et en

profondeur

Si ces premiers résultats ne sont clairement pas directement exploitables, I’idée de refaire
d’autres analyses en utilisant un microscope avec une fréquence supérieur a 1 GHz est
intéressante, car ainsi on devrait arriver a surmonter les problémes liés a la résolution de
I’instrument. L’idée aussi de réaliser des essais en mode V(z) sur les cloques a été suggérée
dans I’espoir de détecter un changement de la signature du signal lorsqu’il traverse la cloque

Ces analyses, si elles sont fructueuses, pourraient permettre de faire le lien entre la
microstructure du substrat et la présence de défauts d’interface et surtout d’observer
I’évolution de ces défauts en fonction du nombre d’impacts. La formation des cloques a partir

de ces défauts et I’écart possible entre leurs tailles respectives pourraient aussi €tre étudiés.

V.5. Influence de la dureté

Les analyses précédentes semblent donc avoir expliqué la sensibilité au cloquage différente
entre le M2 traité et non traité par leur différence de microstructure, en particulier les
populations de carbures indépendamment de leurs propriétés mécaniques.

Afin de clarifier ce dernier point, nous avons choisi de réaliser une derniere série d’essais sur
un substrat de type C45 pour lequel des traitements thermiques appropriés permettent de faire

varier la dureté sur une large plage (200 Hv — 600 Hv) sans formation de carbures complexes.
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Le film de CrN a été déposé dans les mémes conditions que le CrN-1 de telle sorte a avoir les
mémes propri¢tés mécaniques.

Par la suite, deux séries d’impacts (50 impacts et 100 impacts) ont été réalisées dans les
mémes conditions que celles citées dans le chapitre III a savoir I'utilisation d’une bille d’acier
de 100Cr6 de 20 mm de diametre avec une énergie d’impact de 0,8 mJ.

Un logiciel d'analyse d'image basé sur la transformation d’une image en niveaux de gris en
une image binaire, ceci apres avoir défini un seuil correspondant au cloquage du film, en deca
duquel le pixel deviendra blanc et au-dela duquel il deviendra noir, est utilisé pour déterminer
le pourcentage de la surface cloquée par rapport a la surface de I’empreinte laissée lors de

I’impact SC/SA (Figure V-7).

Surface Cloquée
Surface de I'Empreinte sC

SE l ///

“ Film

Substrat

Figure V-7 : mesure du pourcentage de la surface cloquée dans I’empreinte.

Selon les deux courbes a 50 et 100 impacts (Figure V-8) et malgré 1I’importante dispersion des
résultats, une tendance semble pourvoir étre constatée, a savoir plus la dureté du substrat
augmente plus le cloquage du film diminue. On peut donc observer plus ou moins de cloques
pour des films pour des plages de dureté¢ du substrat allant de 190 Hv jusqu’a 540Hv. Une
dureté critique (540 Hv) semble étre dégagée de cette étude au dela de laquelle aucun

cloquage du film n’est constaté dans la limite de nos conditions d’essais.
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Figure V-8 : Evolution du pourcentage de cloquage en fonction de la dureté du substrat C45

Ces résultats sont cohérents avec les observations déja réalisées sur ’acier M2, dans le sens
ou on a cloquage du film lorsque le substrat avait une dureté de 230 Hv oo, et une disparition
complete des cloques lorsqu’on a un acier M2 traité avec une dureté de 790 Hv o,.

Ainsi, méme si la microstructure particuliere du M2 non traité avec la présence de deux
populations de carbures différentes est sans doute propice aux défauts d’interface et par la
suite a I’amorcage et la propagation rapide de fissures interfaciales sous I’effet des contraintes
de cisaillement, il ne reste pas moins que la dureté du substrat semble jouer un role
déterminant dans le phénomene de cloquage.

Ce r6le qui n’a pas pu étre mis en évidence par la modélisation numérique des impacts est
pourtant une évidence expérimentale. Cette contradiction avait déja été soulignée par V.
Bouvier [111] dans le cadre de I’étude de 1’usure sous impacts qui avait évoqué I’effet de la

pression hydrostatique sans pouvoir le mettre en évidence au travers sa modélisation.
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V.6. Conclusion

Dans ce cinquiéme chapitre nous avons €tudié 1’influence de la microstructure du substrat sur
le cloquage. La présence d’une forte proportion de carbures dans le substrat M2 non traité
semble contribuer a créer des défauts a I’interface qui pourront trés rapidement croitre sous
I’action des contraintes pour atteindre la taille critique qui provoquera le cloquage.
Inversement une diminution sensible du taux de carbures dans le substrat traité¢ pourrait
expliquer la bonne adhérence du dépot CrN et surtout la diminution des défauts d’adhérence a
I’interface. Ceci pourrait ainsi contribuer a 1’absence de cloques dans ce cas la. En effet en
I’absence de défauts d’interface, le phénomene de fatigue 1ié a ’application cyclique des

contraintes de cisaillement a 1’interface sera beaucoup plus long et difficile.

Cependant I’influence de la dureté du substrat ne peut pas complétement étre exclue et une
derniere série d’essais sur des substrats de C45 traités pour atteindre différents niveaux de
dureté semblent indiquer un cloquage plus aisé sur les substrats ductiles. Ce fait expérimental
n’est pourtant pas directement explicable par les résultats numériques. En effet, si la
modélisation peut révéler quelques différences entre les niveaux de contraintes atteintes lors
des impacts, ces écarts restent a priori modestes et ne semblent pas pouvoir a eux seuls

justifier une telle différence de comportement.
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CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES

Dans le cadre de ce travail nous avions comme objectif d’étudier le comportement et les
mécanismes d’endommagement de dépots minces élaborés par PVD sous impacts répétés
Pour ce faire, partant d’un dispositif possédant une fiabilité industrielle, c’est a dire
garantissant la reproductibilité des cycles, apres 1’avoir instrumenté, transformé en impacteur
a énergie d’impact controlée, nous avons pu ainsi le caractériser en termes de force d’impact
(50-2500N), d’énergie d’impact (0,2-100 mlJ).

Une fois nos dépdts de CrN, dont les propriétés sont conformes a la littérature, élaborés et
caractérisés, nous avons réalis¢ des essais d’impacts afin d’étudier les mécanismes
d’endommagements des dépots minces. Au cours de cette étude, un mécanisme
d’endommagement par flambement sous impact a été observé et confirmé.

Ce phénomene de cloquage a fait ’objet de plusieurs études antérieures. Ainsi différents
modeles ont été proposés pour appréhender ce mécanisme d’endommagement des dépots
minces. Partant de 1’équation (III-3) qui représente la contrainte a atteindre dans le film pour
provoquer le cloquage, nous avons démontré que ce phénomeéne dépend dans un premier
temps de 1’épaisseur de film, et nous avons défini une valeur critique a partir de laquelle il n’y
a plus de cloquage. Ce résultat est globalement en accord avec I’équation (III-3). En effet
lorsque I’épaisseur augmente, la contrainte critique augmente également. Parall¢lement le
phénomene de cloquage induit une relaxation de contrainte que nous avons pu mettre en
évidence et estimer grace a la spectroscopie Raman.

L’absence de cloques (dans la limite de nos conditions expérimentales) lors de 1’utilisation
d’un substrat dur (790 Hv,g), nous a conduits & nous poser des questions sur le rdle de la
déformation plastique du substrat sur la formation des cloques.

Pour répondre a cette question, nous avons jugé nécessaire de quantifier le comportement
mécanique lors de I’impact en identifiant les contraintes induites dans le film et le substrat.
Ceci a nécessité une modélisation par éléments finis de I’impact.

Dans un premier temps, nous avons comparé¢ les résultats obtenus par modélisation aux

résultats expérimentaux afin de valider notre modéle. Ainsi la comparaison des résultats
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numériques et ceux mesurés par les capteurs a confirmé le bon choix des capteurs, la
précision des mesures et a donc validé la modélisation numérique réalisée.

Disposant d’un modele validé, nous avons examiné dans un deuxieéme temps la distribution
des champs de contraintes et de déformations dans le substrat et I’interface pour deux lois de
comportements différentes du substrat, a savoir une loi dite D’Hollomon (substrat non traité)
et une loi purement élastique (substrat dur).

A T’issue de ce travail nous avons émis [’hypothése que la déformation plastique du substrat
créait un champ de contraintes de traction (S;;) qui peut favoriser la propagation de fissure du
substrat jusqu'a I’interface et peut ainsi créer des zones de mauvaise adhérence.

Nous avons observé aussi que les contraintes de cisaillement S;; relativement importantes a
I’interface pourraient solliciter des défauts en fatigue ou créer des fissurations qui se
propagent le long de I’interface pour créer des défauts d’adhérence de taille critique amenant
au cloquage.

Nous avons aussi démontré que le cisaillement de 1’interface ne dépend pas directement de la
nature ductile ou non du substrat. De ce fait on a conclu que la déformation plastique du
substrat n’est pas la cause principale de la formation des cloques apres impacts.

Comme la déformation plastique du substrat n’apparait pas €tre seule a I’origine de cloquage
des films. Nous avons jugé nécessaire de rechercher la solution dans la microstructure du
substrat.

L’étude de I’influence de la microstructure du substrat sur le cloquage a montré que la
présence d’une forte proportion de carbures dans le substrat M2 non traité semble contribuer a
créer des défauts a I’interface. Ces défauts pourront trés rapidement croitre sous 1’action des
contraintes a D’interface pour atteindre la taille critique qui provoquera le cloquage. La
diminution sensible du taux de carbures dans le substrat traité pourrait expliquer la meilleure
adhérence du dépot de CrN et surtout la diminution des défauts d’adhérence a I’interface. Ceci
pourrait ainsi contribuer a I’absence de cloques lorsque les échantillons sont sollicités sous
impacts répétés. En effet, en 1’absence de défauts d’interface, le phénomene de fatigue lié a
I’application cyclique des contraintes de cisaillement a 1’interface sera beaucoup plus long et
difficile.

Cependant, des essais d'impacts sur des films déposés sur un deuxiéme substrat, i.e. C45 avec
différentes duretés nuancent ces résultats. En effet dans le cas du C45, la modification de
dureté sans modification de la nature des carbures présents amene malgré toute une différence
significative de l'aptitude au cloquage. Les liens qui relient dureté-microstructure-cloquage du

film sont donc sans doute beaucoup plus complexes que ce que nous laissaient penser nos
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premicres expériences et la clarification de ces relations nécessitera trés certainement une
étude a part entiere. En particulier, une maitrise trés fine de la microstructure, si possible
indépendamment de la dureté est nécessaire et un examen beaucoup plus approfondi des
résultats de la modélisation par éléments finis dans les différents cas devra étre conduit.

Au terme de ces travaux, il serait également intéressant de refaire les analyses par microscopie
acoustique avec des conditions opératoires mieux adaptées pour détecter d'éventuels défauts
et micro fissures a l'interface et dans le substrat.

Ces essais de microscopie acoustique a plus haute fréquence (>1GHz) pourraient alors
permettre non seulement de visualiser les défauts d'interface avant méme le cloquage visible
du film mais aussi de suivre leur évolution en fonction du nombre d'impacts réalisés et ainsi
de pouvoir proposer une loi de propagation de fissure interfaciale. Cet objectif passe non
seulement par un contrdle in situ de 1'avancement de la fissure mais également sans doute par
'obtention d'un état de défauts initiaux de référence bien contrdlé. Le principe de création de
défauts d'interface contrdlés a été posé, les expérimentations restent a réaliser.

A la fin de cette thése, une campagne d’essais d’impacts a également été réalisée en plagant
un capteur d’émission acoustique sur le substrat. Malheureusement faute de temps (matériel
de prét) nous n’avons pas pu dépouiller complétement les résultats. Il serait intéressant de
vérifier en particulier si les signaux enregistrés comportent la signature de fissuration du

substrat ou de l'interface.
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