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NOMENCLATURE

Lettres latines

a Rayon de contact (um)

aH Rayon de contact de Hertz (um)

A Aire de contact a la défaillance électrique (um2)

Ca Complaisance de I’appareillage (montage expérimental + échantillon)
Cc Complaisance du contact

Cr Complaisance totale (appareillage + contact)

d Diamétre de la zone analysée par EDX (um)

e Epaisseur des revétements (um)

E Module de Young (MPa)

Eq Energie dissipée par cycle expérimentale (J/cycle)

> Ed Energie dissipée cumulée (J)

Edt Energie dissipée par cycle théorique (J/cycle)

Et Energie totale apportée au systéme (J)

f Fréquence (Hz)

Fadh Force d’adhésion déterminée par indentation (mN)

G Module élastique de cisaillement (MPa)

G.P Glissement Partiel

G.T Glissement Total

H Dureté (GPa)

Pmax Profondeur maximale d’usure (um)

HR Humidité Relative (%)

I Intensité du courant (A)

K Coeftficient d’usure d’Archard (um?®/cycle)

N Nombre de cycles de fretting (cycles)

Nc Endurance électrique :nombre de cycles a la défaillance électrique (cycles)
NCth Endurance électrique théorique (cycles)

NLF Durée du régime de bas frottement (cycles)

P Charge normale (N)

Po Pression de contact maximale (MPa)

Pm Pression de contact moyenne (MPa)

Q Force tangentielle (N)

Q" Amplitude de la force tangentielle (N)

R Résistance électrique ()

Rmin Reésistance électrique minimale (Q)

Ri Résistance électrique initiale lors de la mise en contact (résistance statique) ()
AR Variation de la résistance depuis Rmin (2)

ARC Valeur du seuil de variation de R : critére de défaillance €lectrique (L)
Sc Surface de contact déterminée par essai de fretting en glissement partiel (um?)
T Température (°C)

\Y Volume usé (um?)

Ve Volume usé seuil déterminé a la défaillance électrique (um?)

W Travail d’Archard (N.m)

[X] Concentration atomique de 1’élément X (at. %)



Lettres grecques

*
O t, Mindlin

He
Mt

Coefficient d’usure énergétique (um>3/J)

Déplacement (um)

Amplitude de déplacement (um)

Ouverture de cycle (um)

Amplitude de glissement (um)

Amplitude de déplacement a la transition G.P/G.T (um)
Amplitude de transition G.P/G.T suivant le formalisme de Mindlin (um)
Densité d’énergie dissipé par cycle (J/m?/cycle)
Coefficient de frottement (u= Q"/P)

Coefficient de frottement énergétique

Coefficient de frottement a la transition G.P/G.T
Résistivité électrique (n€2.cm)

Coefficient de Poisson
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Introduction générale

Les veéhicules actuels ne se contentent plus uniquement de rouler, ils enregistrent,
communiquent, assistent les conducteurs et deviennent de plus en plus autonomes. Ce
développement de 1’automobile entraine une croissance importante du nombre de systémes
électroniques au sein du véhicule et par conséquent du nombre de connecteurs. Afin de garantir
une bonne transmission des signaux d'information, ces connecteurs doivent maintenir une
résistance électrique de contact faible et stable sans quoi des pannes électriques peuvent apparaitre.
Or, du fait de leur environnement de fonctionnement, les connecteurs automobiles sont soumis a
de nombreuses sollicitations (chimiques, mécaniques...) pouvant influer sur leur comportement
électrique. Ces connecteurs sont notamment soumis a des vibrations, dues a I'environnement
mécanique (moteur, suspensions...), qui engendrent des micro-déplacements au niveau des
contacts électriques et I'apparition de dégradations de fretting usure. Les conséquences de ce
phénomeéne peuvent étre l'usure et I'oxydation des surfaces, entrainant une augmentation de la
résistance électrique de contact jusqu'a un seuil critique.

Les connecteurs électriques sont généralement constitués d'alliages cuivreux (laiton, bronze) sur
lesquels des revétements sont appliqués afin de limiter la dégradation du contact. Ces dép6ts de
surface ont pour but d'apporter une stabilité électrique aux connecteurs et sont généralement
réalisés en matériaux nobles afin de limiter les phénomeénes d'oxydation. Le matériau le plus utilisé
est I'or, qui constitue le revétement idéal pour les connecteurs soumis aux environnements les plus
séveres puisqu'il est inerte chimiquement. Néanmoins, l'utilisation généralisée de l'or pose
plusieurs problémes notamment liés au colt de celui-ci. Pour certains connecteurs, les industriels
automobiles tendent donc a utiliser des revétements en argent qui possedent des propriétés
électriques et mécaniques assez proches de I'or, tout en étant beaucoup moins onéreux. Néanmoins,
il est primordial que ce remplacement ne se fasse pas au détriment de la fiabilité des connecteurs
électriques.

L'objectif de ces travaux de thése est donc d'étudier le comportement des revétements en argent
pour des applications de contacts électriques soumis a des environnements séveres (température,
humidité, gaz polluants soufrés, phases corrosives) dans le but de remplacer les revétements d'or
actuellement utilisés. Pour cela, ce manuscrit est composé de six chapitres.

Dans le chapitre 1, un état de I'art présente les différentes notions abordées au cours de ces
travaux de recherches. Ce chapitre introduit ainsi le contexte industriel et les enjeux liés au domaine
de la connectique automobile. Il permet également de présenter le phénomeéne de fretting en
introduisant les définitions et les mécanismes d'endommagement propres a ce type de sollicitation.
Enfin, il permet de dresser un bilan bibliographique, non exhaustif, des résultats connus sur la
dégradation des contacts électriques.

Le chapitre 2 décrit les moyens expérimentaux utilisés au cours de ces travaux pour la réalisation
des essais de fretting et leurs expertises. Une présentation des dispositifs expérimentaux d'essai
(banc, contacts utilisés, mesure électrique...) est ainsi réalisée. Enfin, les différents moyens de
caractérisation et d'analyse des endommagements sont détaillés.

Le chapitre 3 porte sur I'étude du comportement d'un contact en argent a temperature ambiante
et en milieu sec soumis a des sollicitations de fretting. La premiéere partie de cette étude a pour
objectif d'approfondir la compréhension de la dégradation des contacts électriques argent en
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condition standard (T = 25°C, HR = 10%). Ainsi, les mécanismes d'usure, le comportement du
troisieme corps et I'évolution chimique de l'interface sont développés. La deuxieme partie de ce
chapitre porte sur l'influence des parametres de chargement (effort normal et déplacement) sur le
comportement des contacts en argent en s'intéressant au phénomene d'accommodation du
déplacement par le systéme. Les effets synergiques de la force normale et du déplacement sont
ainsi étudiés et formalisés a travers une approche énergétique afin de prédire I'endurance électrique
des contacts.

Le chapitre 4 porte sur l'influence du vieillissement thermique sur les contacts argentés.
Differentes configurations de contact sont considérées afin d'étudier I'influence de la nature des
matériaux présents sous le revétement d'argent (substrat et sous-couche). Les conséquences du
vieillissement thermique sur les phénomenes de diffusion et les performances électriques des
contacts sont ainsi approfondis.

Le chapitre 5 porte sur I'influence de la température couplée avec des sollicitations de fretting.
Les performances des contacts argent sont comparées en fonction de la température a celles des
contacts références or. L’impact de la température sur 1’évolution de la résistance électrique,
I’endurance et le comportement tribologique des contacts sont étudiés ainsi que l'évolution des
propriétés mécaniques des matériaux en fonction de la température. L'objectif de ce chapitre est
donc d'étudier les performances des contacts argent en fonction de la température (conditions
proches du moteur) et de corréler ces résultats avec I'évolution des propriétés mécaniques des
matériaux mis en jeu.

Le chapitre 6 porte sur l'influence de deux autres parameétres environnementaux: le taux
d’humidité et son couplage avec des gaz polluants soufrés (H2S et SO). Dans un premier temps,
I’influence du taux d’humidité relative sur des contacts en argent soumis a des sollicitations de
fretting est développé. L'impact sur 1’évolution de la résistance électrique, 1'endurance et le
comportement du troisiéme corps sont étudiés en fonction du taux d'humidité. Dans une seconde
partie, ’influence de gaz soufrés est analysée en fonction du taux d’humidité. Enfin, la vie d’un
véhicule étant principalement composée de période a I’arrét, I’influence de ces phases d’arrét est
¢tudiée afin de reproduire les cycles d’utilisation des contacts électriques dans un climat chaud et
humide. Ainsi, I'objectif de ce chapitre est d'évaluer le comportement des contacts argent vis-a-vis
des phénomeénes de corrosion et de sulfuration.

Enfin, ce manuscrit se conclu par une synthese de ces différents travaux dans laquelle I'effet de
I'environnement vis a vis du comportement en fretting des contacts argent est discuté.
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Chapitre 1. Etat de I’art

1.1 Introduction

Ce chapitre a pour objectif d'introduire la problématique industrielle et d'apporter une synthese
bibliographique, en faisant notamment un résumé des résultats obtenus au Laboratoire de
Tribologie et Dynamique des Systéemes (LTDS).

La premiere partie de ce chapitre vise a décrire le contexte industriel lié & ces travaux. Elle
présentera le type de connecteurs électriques étudié ainsi que les contraintes auxquelles ils sont
soumis.

Une deuxiéme partie permettra de présenter les matériaux, ainsi que les procédés couramment
utiliseés pour ce type de contacts électriques.

Dans une troisiéme partie, I’ensemble des parameétres et variables caractérisant le contact et le
phénomeéne de fretting seront définis. Ainsi, les notions de régime de glissement et de fretting-
usure seront présentées.

Enfin, une quatrieme partie permettra de présenter les différents résultats connus sur la
dégradation des contacts électriques, que ce soit sous I’influence du fretting ou des parameétres
extérieurs.

1.2 Contexte industriel

La modernisation des véhicules automobiles s'accompagne d'un développement des systemes
électriques et électroniques embarqueés, induisant une augmentation importante du nombre de
connecteurs électriques utilisés pour transmettre les signaux d'information (Figure 1. 1).

e TP

Sécurité active et passive
(ABS, Airbag..)

Moteur
(systeme a injection...)

Utilitaires
(Tableau de bord, radio,
instrumentation..)

Figure 1. 1 : Différents types de connecteurs automobiles

21



Chapitre 1. Etat de I’art

Part de I'électronique dans le colt du
véhicule (%)
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1950- électronique,
alternateur,
1960 régulateur de
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Télématique,
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gestion dénergie
(2010} Multimédia,

soupapes
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tiques
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Figure 1. 2 : Evolution de la part d’électronique dans le coit du véhicule (graphique issu d’un rapport
de L’observatoire de la métallurgie, 2014)

Aux fonctions de base (éclairage et accessoires classiques), il faut ajouter les systemes de
sécurité active (ESP, ABS, PSS : Systeme prédictifs de sécurité...), de sécurité passive (airbag et
prétentionneur de ceinture), les équipements de navigations et de confort (climatisation, GPS,
régulateur de vitesse), les applications de contrdle de moteur (injection électronique...) jusqu’aux
plus récentes applications d’aide a la conduite et de développement du véhicule autonome (caméra
de recul, aide au stationnement, systémes d’alerte anticollision et de contrdle de trajectoire...).

Ainsi, une voiture comprend actuellement une longueur totale de cablage d’environ 5 km et plus
de 200 connecteurs (soit plus de 1 000 points de contacts électriques). De plus, le contenu
électronique représente aujourd’hui environ 40% du prix du véhicule (Figure 1. 2).

Néanmoins, I’essor de 1’électronique embarquée a fait apparaitre de nouvelles difficultés. En
effet, si en 2003, la part des pannes automobiles dues a un probléme électronique était d’environ
30% (Guézel, 2003), elle est passée a 50% en 2018 selon ’ADAC (Allgemeiner Deutscher
Automobil-Club, plus grande association d’automobilistes d’Europe). De plus, dans la moitié des
cas le probleme a pour origine un cable ou un connecteur. Au total, 15% des pannes sur véhicule
sont la conséquence d’un probleme de contact électrique.

1.2.1 Les connecteurs automobiles

1.2.1.1 Définitions et fonctionnalités

Tout d’abord, afin de bien cerner le domaine de la connectique, il est important de définir les
termes utilisés pour décrire un contact électrique. Le terme connectique désigne ainsi I’ensemble
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des technologies utilisé en électronique et microélectronique pour établir des liaisons
fonctionnelles entre composants. Un connecteur est un appareil ou composant passif (élément de
circuit ne comportant pas de sources d’énergie) reli¢ a ’extrémité d’un ou plusieurs conducteurs
afin de permettre leur connexion (liaison électrique) ou déconnexion avec un autre composant. Le
cceur du connecteur est constitué de contacts métalliques assurant la transmission du signal ou de
la puissance. Les contacts d’un méme connecteur sont isolés les uns des autres par un isolant
plastique qui les relient (Figure 1.3).

Contact cable/connecteur

Contact clip/languette
Figure 1.3 : Connecteur automobile : les différents points de contact

La fonction principale de la connectique est de permettre et d’assurer la continuité électrique
entre deux sources, une émettrice et une réceptrice. Dans le domaine de la connectique, le terme
d’interconnexion est alors employé. Cette continuité se traduit par une distorsion minimale du
signal pour les connecteurs d’information et une perte d’énergie minimale pour les connecteurs de
puissance. Cette continuité doit étre assurée a trois niveaux du connecteur (Figure 1.3) : les zones
de raccordement entre le cable électrique et la languette ou le clip (sertissage, soudure,...), le corps
du connecteur assurant la conduction en volume, ainsi qu’au niveau des zones actives du contact.

1.2.1.2 Catégories de connecteurs automobiles

Il est possible de classer les connecteurs en deux grandes catégories :

- Les connecteurs a contacts de coupure (disjoncteur, commutateurs,) : ils sont utilisés pour
alimenter un circuit par intermittence ou pour couper impérativement en cas de nécessité.
IIs peuvent étre commandés manuellement ou électriquement.

- Les connecteurs a contacts permanents : ils ne sont pas supposés s’ouvrir en phase de
fonctionnement normal. Ils ne subissent donc pas, de maniére générale, d’érosion de contact
due aux arcs électriques. Au sein de cette catégorie, il faut distinguer les raccordements
démontables (par exemple vissé€s) qui ne sont ouverts qu’en de rares occasions et avec un
outillage adapté, et les raccordements séparables qui peuvent étre démontés sans outillage
particulier.
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Ce sont les connecteurs a contacts permanents séparables qui font 1’objet de cette thése. Ils sont
insérés dans les circuits électriques afin de permettre les opérations de maintenance, de test ou de
reconfiguration du systeme. Enfin, au sein de cette catégorie de connecteur, 1’étude portera sur les
connecteurs d’information qui ont pour fonction de transmettre un signal en opposition auX
connecteurs de puissance qui permettent de transmettre une puissance électrique.

Les pertes ohmiques responsables des defaillances électriques, provocant les pannes, peuvent
apparaitre a chaque point de contact mécanique entre deux piéces. En ce qui concerne les
connecteurs, ces pertes peuvent apparaitre en deux endroits (Figure 1.3):

- Au niveau du contact cable/connecteur, cette liaison étant souvent réalisée par sertissage.
- Au niveau des zones actives, c’est-a-dire aux contacts entre la partie méle et femelle
(contacts clip/languette).

Bien qu’industriellement importants, les problemes liés aux zones de sertissages ne seront pas
abordés dans cette étude. Cette these portera donc sur I’analyse de la continuité électrique au niveau
des contacts actifs : contacts clip/languette.

1.2.2 Environnement et sollicitations

Afin de pallier les problémes causés par un environnement trop agressif, les connecteurs sont
souvent équipés d’un boitier d’étanchéité et de joints (Figure 1.4). Cette piéce en polymére protege
le contact des projections (poussieres, boues, particules,) mais ne peut étre considérée comme
complétement étanche. En effet, les travaux de Yu-Zhi Lam et al., 2006 ont montré que les valeurs
de température et d’humidité relative au sein du connecteur suivent les variations de
I’environnement avec un retard de seulement quelques minutes (environ 5 min).

Figure 1.4 : Etanchéité du connecteur

Lors du fonctionnement du véhicule ou en phase d’arrét, les connecteurs électriques sont donc
soumis a différents types de sollicitations liées a 1’environnement d’utilisation et pouvant varier
suivant la position du connecteur sur le véhicule. Ces sollicitations peuvent étre :

- Latempérature : la plage de température a laquelle doit résister un connecteur s’étend de
-40°C (climat trés froid) a 150°C (température proche du moteur en fonctionnement). Le
connecteur subit des cyclages thermiques, variant de la température de I’environnement en phase
d’arrét, la période de chauffe, la température de fonctionnement et enfin de refroidissement apres
utilisation.
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Le courant électrique : Celui-ci varie, selon I’application, de quelques microampeéres a
quelques amperes mais reste inférieur a 20A (sauf pour les connecteurs de puissance). Néanmoins,
il n’y a pas de surintensité brutale, évitant les phénomenes d’arc électrique.

L’environnement :

L’humidité : Celle-ci varie en fonction du climat dans lequel le véhicule opéere et peut
accélérer la corrosion de certaines parties du connecteur ou encore entrainer la
lubrification de certains contacts.

Les gaz corrosifs : En plus du dioxygene de I’air qui peut entrainer des phénomenes
d’oxydation, les connecteurs peuvent étre soumis a des gaz corrosifs tels que le SO,
NO2, CL2 ou encore le HzS. Ces gaz sont couramment présents dans les gaz
d’échappement ou dans I’environnement du moteur et peuvent, en présence d’humidité,
accélérer les phénomenes d’oxydation.

Les sollicitations mécaniques :

La force normale : Au niveau du contact, celle-ci peut varier de 0,5 N a5 N ce qui se
traduit par des pressions hertziennes de 1’ordre de 500 — 1500 MPa.

Les vibrations : Celles-ci sont dues a 1’environnement mécanique (moteur, boite de
vitesse, transmission, suspensions, ...) et sont comprises entre 1 et 5 000 Hz avec des
accélérations variant de 1 a 40 g (Figure 1.5 (a)). Ces vibrations induisent des micro-
déplacements au niveau des contacts (Figure 1.5 (b)) pouvant entrainer des phénomeénes
de fretting.
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Figure 1.5 : (a) Profil vibratoire des connecteurs fixés sur des éléments liés au moteur
(PSA Groupe, 2018 norme interne B21 7050).
(b) Contact clip/languette étudie.
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1.2.3 Exemples de dégradations dues au phénomeéne de fretting

La Figure 1.6 présente I’aspect d’une languette (composée d’un substrat en laiton, d’une sous
couche de nickel et d’un revétement en argent) de connecteur prélevé sur un véhicule.

Comme vu précédemment, les vibrations auxquelles sont soumis les connecteurs provoquent
des micro-déplacements au niveau de I’interface clip/languette ce qui entraine du fretting. Ce
phénomene conduit a 1’usure des surfaces au niveau du point de contact (Figure 1.6) pouvant
entrainer I’augmentation de la résistance électrique et ainsi provoquer des défaillances électriques.

Figure 1.6 : Usure par fretting sur une languette en laiton avec sous couche nickel et revétement en
argent (rapport d’expertise PSA)

En effet, de fagon plus ou moins rapide, le revétement s’use sous ’effet du frottement alterné
laissant apparaitre la sous-couche de nickel puis le substrat en laiton (cuivre, zinc) comme le montre
I’observation en coupe de la trace d’usure au niveau du point de contact (Figure 1.7). Ensuite, sous
I’action de I’environnement, ces ¢léments s’oxydent et entrainent alors une baisse de la
conductivité pouvant entrainer des pannes électrigues.

Oxydes de Ni

| Oxydes de Nietde Cu

| )

; v 7 s . 5 - 5
o " ; AR P 2 fae '\ 2
Figure 1.7 : Observation en coupe de la trace d’usure par fretting sur contact laiton/Ni/Ag (rapport
d’expertise PSA).
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1.3 Les matériaux et procédés utilisés en connectique automobile

1.3.1 Les matériaux utilisés

Les matériaux utilisés pour les contacts électriques doivent répondre a plusieurs critéres. Ils
doivent avant tout présenter une faible résistance électrique mais également résister a la corrosion,
avoir de bonnes propriétés mécaniques et tribologiques, et enfin avoir un codt adapté.

De fagon générale, un contact électrique se compose de la fagon suivante (Figure 1.8) :

- Un substrat : Celui-ci constitue le corps du contact électrique. Le matériau est choisi pour
ses bonnes propriétés électriques et sont faible colt mais présente souvent une faible
résistance a I’oxydation.

- Une sous-couche : Celle-ci n’est pas toujours présente mais a pour réle d’empécher la
diffusion des éléments du substrat, en particulier le cuivre, vers la surface.

- Un revétement : Celui-ci présente de meilleures propriétés tribologiques et de résistance a
I’oxydation que le substrat mais son co(t limite son utilisation massive.

Revétement

Sous-couche

Substrat

Figure 1.8 : Configuration d’un contact électrique
1.3.1.1 Les substrats
> Les alliages de cuivre

Le matériau de base utilisé pour la connectique automobile est le cuivre et ce en raison de sa
trés faible résistivité électrique, comparable a celle de I’argent (Table 1.1) et de son faible codt par
rapport aux matériaux nobles.

Métal Résistivité électrique, p (1Q.cm)
Argent 1.6
Cuivre pur 1.72
Or 2.5
Alliages d'aluminium 2.8
Laiton 6.4
Bronze 5-10
Nickel 8
Platine 10.6
Etain 12
Aciers 15

Table 1.1 : Résistivité de divers métaux
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De maniere générale, le cuivre étant trop malléable, celui-ci est utilisé sous forme d’alliages
(avec du zinc ou de I’étain) permettant d’améliorer ses propriétés mécaniques. Cependant ces ajouts
se font au détriment de la conductivité €lectrique du matériau. Les différents types d’alliages de
cuivre et leurs principales propriétés sont présentés dans la Table 1.2. Ces propriétés dépendant
des nuances d’alliages et des traitements thermiques subis, les valeurs sont donc indicatives et
obtenues a partir des différentes fiches techniques des lamineurs.

Propriétés Cuivre Laiton (Cu + Zn) | Bronze (Cu + Sn)
Résistivité électrigue, p (LQ.cm) 1.72 6.4 5-10
Conductivité thermique, A (W.m-1.K-1) 401 121 90
Température de fusion, T,(°C) 1083 900 890
Dureté Vickers (Hv), Etat recuit 35 68 - 80 80 - 110
Dureté Vickers (Hv), Etat écroui 110 105 - 150 165 - 195
Module d'Young, E(Gpa) 115 100 - 115 111 - 124

Table 1.2 : Propriétés du cuivre et de ses alliages

» Oxydation du cuivre

L’un des défauts majeurs du cuivre est qu'il présente une cinétique d'oxydation rapide au contact
de I’air ambient. En fonction de la température étudiée, différents types de lois prévues par la
théorie de 1’oxydation ont été observées: linéaire, cubique, logarithmique (Bernard et al., 1974,
Pinnel et al., 1979). Les courbes de cinétiques d’oxydation obtenues pour des températures
modérées (50 °C a 150 °C) par Pinnel et al., 1979, sont présentées sur la Figure 1.9.

La composition du film d’oxyde dépend des conditions opératoires : température, pression
partielle en oxygene et durée de la réaction. Les auteurs s’accordent sur le fait que la cuprite ou
oxyde cuivreux (Cu20) de couleur rouge et la ténorite ou oxyde cuivrique (CuO) de couleur noire
sont les produits de 1’oxydation du cuivre par 1’oxygéne (Mansour, 2013) selon les réactions
suivantes :

2 CU(S) + OZ(g) =2 CUO(S) (11)
4 Cu(s) + 02(9) =2 C'LLZO(S) (12)
2 CuZO(S) + 02(9) =4 CUO(S) (13)
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Figure 1.9 : Courbes cinétique d’oxydation du cuivre aux températures modérées (Pinnel et al, 1979)

1.3.1.2 Les revétements

Du fait de la faible résistance a 1’oxydation du cuivre, le substrat est quasiment
systématiquement recouvert de revétements protecteurs conducteurs afin de diminuer ’usure
induite par les frottements et de prolonger la conduction électrique des contacts.

» Le nickel (Ni)

Le nickel est rarement utilisé en tant que revétement final du contact en raison de sa faible
résistance a I’oxydation. 1l est cependant tres souvent utilisé comme sous-couche afin d’empécher
les phénomenes de diffusion des éléments du substrat (cuivre) vers la surface. En effet, les oxydes
de cuivre sont de trés mauvais conducteurs électriques, la présence de nickel sert donc de barriére
a la diffusion du cuivre a travers le revétement. La sous-couche de nickel peut également permettre
une meilleure résistance a I’usure du contact en raison de sa dureté plus élevée que les substrats et
les revétements couramment utilisés (Table 1. 3). En effet, un systéeme substrat/Nickel/revétement
présentera des propriétés de rhéologie (sous contraintes) et d’usure différentes qu’un systeme
substrat/revétement pouvant présenter un avantage (Tangena et al., 1988). L’épaisseur typique de
la sous-couche de nickel est comprise entre 0,5 et 2,5 um.

Enfin, le nickel peut prendre différents degrés d’oxydation, mais il n’existe aucun sous oxyde
défini de nickel, ’oxyde quasi unique étant le monoxyde NiO, de couleur brune-noiratre
(Pommier, 2014).
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Résistivité |Conductivité " Dureté | Module
S . . Température de . .
Propriétés | électrique, p |{thermique, A fusion, Tf (°C) Vickers | d'Young,
(nQ.cm) (W.m-1.K-2) ! (Hv) E(Gpa)
Nickel 8 91 1453 410 177

Table 1. 3 : Propriétés du revétement de Nickel (issu de document interne Enthone, 2003 et de
Laporte, 2016)

> L étain (Sn)

Les revétements en étain sont couramment utilisés pour les contacts automobiles soumis a de
trés faibles niveaux vibratoires. En effet, dans ce cas, I'utilisation de métaux nobles n’est pas
indispensable et 1’étain présente un net avantage de coft.

Cependant, 1’étain forme un intermétallique fragile avec le cuivre, ce phénoméne
d’interdiffusion étant amplifi¢é avec la température. De nombreuses études ont montré que les
intermétalliques ainsi formés avaient un impact négatif sur les propriétés électriques et mécaniques
du contact (Haimovich, 2004 ; Narayanan et al., 2007 ; Bordignon, 2009). Il est donc
indispensable d’appliquer une sous-couche de nickel.

La forte affinité chimique de I’étain avec 1’oxygene entraine une oxydation rapide du métal,
formant ainsi une fine couche de passivation a la surface. Celle-ci étant dure, fragile et de faible
¢épaisseur, la pression locale appliquée lors de I’insertion est suffisante pour provoquer la fissuration
et ’arrachage de 1’oxyde d’étain présent dans I’interface (Figure 1. 10). Cela permet de protéger
le substrat et également de laisser passer le courant aux points de contacts.

Force de contact

oxyde

i e
passivant

contact
métallique
conducteur

Figure 1. 10 : Contact métallique a travers une couche d’oxyde d’étain.

La Table 1.4 présente certaines propriétés mécaniques et physicochimique du revétement
d’étain.

Résistivité Conductivité L Module
s | s . . Température de .
Propriétés| électrique, p thermique, A fusion, Tf (°C) d'Young,
(1Q.cm) (W.m-1.K1) ! E(Gpa)
Etain 12 64 232 58

Table 1.4 : Propriétés du revétement d’étain (issu de document interne Enthone, 2001)

30



Chapitre 1. Etat de Dart

» L’or (Au)

L’or est le matériau idéal pour le revétement des contacts électriques puisqu’il est inerte
chimiquement. Il ne réagit donc pas avec d’autres substance et ne s’oxyde pas. L’or permet
également un bon passage du courant méme pour de faibles forces de contact, ce qui est tres
intéressant lorsqu’un nombre important de contacts doit étre engagé simultanément. La Table 1.5
présente quelques propriétés du revétement d’or.

Résistivité |[Conductivité , Dureté Module
oas . . . Températurede | ,. .
Propriétés | électrique, p [thermique, A fusion, Tf (°C) Vickers | d'Young,
(nQ.cm) (W.m1.K1) ! (Hv) E(Gpa)
Or 2.5 310 1064 110 78

Table 1.5 : Propriétés du revétement d’or (issu de document interne Enthone, 1985 et de Perrinet,
2013)

L’épaisseur du revétement varie de 0,08 um (dépots « flash ») a 1,3 um (norme automobile)
suivant [’utilisation. Pour la connectique en générale, les revétements d’or les plus utilisés sont des
dépots électrolytiques contenant une faible quantité de nickel ou de cobalt. L’ajout de ces éléments
(de l'ordre de 0,3 wt% : norme connectique) permet d’augmenter la dureté du dépot et par
conséquent sa résistance a 1’usure. Cependant, I’insertion de nickel entraine une légére
augmentation de la résistivité électrique (3,8 pQ.cm).

» L’argent (AQ)

L’argent a des propriétés assez proches de 1’or (Table 1.6) et constitue aujourd’hui une bonne
alternative a ce dernier. L argent s’oxyde en effet assez difficilement en présence d’oxygeéne seul
et ne forme pas spontanément de couche d’oxyde passivante (Czanderna, 1964; Bennett et al.,
1969) contrairement au nickel ou a I’étain. Cependant, I’argent se corrode rapidement dans les
atmosphéres humides contenant du soufre ou du chlore, ce qui peut couramment étre observé dans
un environnement moteur.

Résistivité |Conductivité , Dureté | Module
ras . . . Température de . .
Propriétés | électrique, p (thermique, A fusion, Tf (°C) Vickers | d'Young,
(1Q.cm) (W.m1.K1) ! (Hv) E(Gpa)
Argent 1.6 418 962 125 104

Table 1.6 : Propriétés du revétement d’argent (issu de document interne Enthone, 2006 et de
Perrinet, 2013)

En ce qui concerne la réactivité de I’argent avec les composés soufrés, I’interaction directe de
SO gazeux avec I’argent n’indique aucune réactivité de la molécule avec ce métal (Rice, 1981;
Franey et al., 1985). Cependant, les molécules de SO sont solubles dans I’cau et peuvent alors
produire du HSO4 ou du SO4? entrainant la formation de Ag.SO.. Cependant, la formation de ces
sulfates d'argent est peu ou pas observée (Graedel, 1992).

Rice, 1981 a montré que la corrosion atmosphérique, a température ambiante, par H2S est a la
fois plus significative et plus rapide que celle avec le SO,. Une concentration en H,S de 0,2 ppb
est suffisante pour sulfurer I’argent (Bennett et al., 1969) et la présence d’oxygeéne gazeux et
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d’humidité favorise cette réaction (Kleber et al., 2008). La réaction suivante a été proposee (Hahn
etal., 1917) pour la formation de Ag>S :

2Ag + HyS+ 5 0, = AgyS + Hy0 (1.4)

L’eau, sous forme liquide ou d’humidité en surface, joue un réle majeur dans la corrosion de
I’argent. Plusieurs auteurs ont en effet montré que la corrosion atmosphérique de I’argent ne se
produit qu’en présence d’humidité (Graedel, 1992 ; Bennett et al., 1969 ; Sharma, 1978). Dans
la gamme de température de 10 a 20°C, environ 8 monocouches d’eau sont présentes en surfaces a
un taux d’humidité relative de 90% (Graedel, 1992). Enfin, plusieurs travaux ont montré que
I’augmentation de I’humidité accélérait la sulfuration de 1’argent (Pope et al., 1968; Bennett et al.,
1969; Rice, 1981; Graedel et al., 1985).

La Figure 1.11 présente schématiquement les réactions potentielles de corrosion de 1’argent
dans une atmosphere en présence de soufre. Il est important de noter que ces réactions peuvent
avoir lieu en présence d’humidité, ou les especes soufrées peuvent se dissoudre et réagir avec Ag
pour donner Ag* et former les produits de corrosion AgzS et Ag2SO..

cos HgS $0p S04
X

Figure 1.11 : Représentation schématique des réactions potentielles dans la corrosion atmosphérique de
I’argent (cas de la chimie des sulfures) (Graedel, 1992).

La Figurel.12 présente le diagramme d’équilibre potentiel-pH établi pour I’argent, pour les
conditions les plus proches de celles de la corrosion atmosphérigue, tenant compte des composants
formés a partir de Ag, S, Cl, CO2, H20. Il est & noter trois larges domaines de stabilité : 1’argent
métallique (Ag), le sulfure d’argent (AgoS) et le chlorure d’argent (AgCl). Le potentiel rédox de
I’eau exposée a I’air est généralement de I’ordre de quelques dixiemes de volts avec un pH de 2 a
6 (Garrells, 1960), il peut alors étre prédit que les composes les plus stables en surface de I’argent
sont Ag et AgzS. Dans des conditions tres oxydantes, AgCl pourra également étre stable. Ag2SOa,
Ag20 et Ag2CO3 n’ont pas de domaines de stabilité significatifs (Li, 2012).

32



Chapitre 1. Etat de Dart
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Figurel.12 : Diagramme d’équilibre potentiel-pH du systéme Ag-S-CI-CO2-H20 a 25°C pour
[S#]=0.1 M, [CI']=0.05 M, [C]=0.01 M et [Ag*]=1 uM. Les lignes en pointillés définissent le domaine de
stabilité de ’eau (Graedel et al., 1992).

1.3.2 Procédés de dépdts

Il existe différents procédés de revétement : les dépbts peuvent étre réalisés par voie humide
(électrodéposition ou dép6ts chimiques), par voie seche sous vide (PVD, CVD) ou encore par
projection thermique (plasma, cold spray).

Les principales contraintes dans le choix de la méthode de dépdt employée restent le colt du
traitement et la reproductibilité en grande série. Pour cela, la méthode par électrodéposition reste
la plus utilisée en connectique automobile.

1.3.2.1 Préparation des surfaces

Quelle que soit la méthode de dép6t utilisée, la surface doit étre préparée avant application du
revétement. Cette phase conditionne grandement la qualité du revétement (adhérence, rugosite,
dureté, contraintes résiduelles). Pour cela, des étapes de dégraissage puis de décapage sont
réalisées.

Le but de la phase de dégraissage est d’éliminer les graisses animales, végétales ou minérales
ainsi que tous les résidus qu’elles retiennent en surface du substrat. Celle-ci s’effectue soit par
dissolution dans un solvant organique, soit par saponification ou encore par émulsification a 1’aide
d’un tensioactif.

Ensuite une phase de décapage permet d’éliminer les oxydes présents a la surface du substrat.
Les méthodes utilisées sont chimiques, électrochimiques ou mécaniques. Bien souvent, les
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méthodes chimiques et électrochimiques utilisent des solutions agressives acides ou alcalines, ou
encore des oxydants forts.

1.3.2.2 Principe du dép6t électrolytigue

L’électrodéposition est un procédé couramment utilisé car il présente de nombreux avantages:
maitrise de 1’épaisseur du dépodt, grande capacité de production a grande vitesse pouvant étre
appliquée sur des geomeétries complexes et avec des colts trés bas par rapport aux autres méthodes.

o—h -
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Bain conducteur -

A la cathode : M*+e-—> M
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e
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!

H* M* Alimentation en sel M*
ot i B
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b} Anode insoluble Al'anode THyO —> /20, +2H + 22

Figure 1.13 : Schéma de principe de 1’électrodéposition

Pour revétir une piéce par électrodéposition, celle-ci est placée a la cathode dans un électrolyte
permettant le transport des ions du métal a déposer. Le métal d’apport peut étre présent sous forme
métallique a 1’anode ou sous forme ionique en solution (Figure 1.13). Enfin, un générateur de
continu permet la circulation du courant, entrainant la réduction du métal d’apport sur I’échantillon,
suivant la réaction suivante (Deruelle, 2015):

M™ +ne--> M (1.5)

Le dépbt métallique se forme donc a la cathode et la masse de métal déposé (m) est contrélée
par la loi de Faraday :

m = 1M (1.6)
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Avec Q=L.t (I étant I’intensité du courant (A) et t le temps d’¢lectrolyse (s)), M la masse molaire
du métal (g.mol?), n le nombre de moles d’électrons échangés pour réduire une mole d’ions
métalliques, F la constante de Faraday (F = 96 500 C) et n le rendement de 1’électrolyse.

Enfin, connaissant la densité du métal a déposer, il est alors possible de déterminer 1’épaisseur
du dépét (e) en fonction des paramétres de I'électrolyse:

_ Jn.M
e= d_n.F.t a.7)

Avec d la densité du métal et J la densité de courant (A.m).

Si le principe de la méthode d’électrodéposition est trés simple, son application reste tout de
méme complexe. En effet, les conditions expérimentales (température, pressions, vitesse de
dépots...) jouent un role important dans la pureté, I’homogénéité, la cristallisation et ’adhérence
du dépdt. Par exemple, de basses températures favorisent généralement une fine cristallisation
tandis que des températures élevées conduisent a la formation de gros cristaux (Béranger et al.,
1985). Enfin, d’une maniére générale, un matériau électrodéposé ne croit pas de maniére uniforme.
Des dendrites et autres discontinuités de surface peuvent se développer. La microstructure de
revétement électrodéposé conduit généralement a des structures fortement colonnaires et a facettes
(Bunshah, 1994).

1.3.2.3 Paramétres contrdlant I’électrolyse

L’aspect, 1’épaisseur et les propriétés d’un revétement électrolytique dépendent donc de
nombreux parametres :

- La densité de courant (J) moyenne est la valeur prise en compte pour déterminer 1’intensité
du courant d’un électrolyte, en fonction de la surface des picces a traiter. Si celle-ci est trop faible,
les phénoménes de croissance ont tendance a étre favorisés au détriment de la germination
conduisant a la formation d'un revétement peu couvrant. Au contraire, si la densité de courant est
trop faible, la réaction parasite de réduction de I'eau conduit a la formation d'un dép6t métallique
poreux et incohérent.

- Latempérature permet d'augmenter la plage utile de densités de courant. Ce phénomeéne est
da a l'activation thermique du transfert de charge. Par ailleurs, la température a également un effet
positif sur le transport des especes et favorise le renouvellement en cations de I'électrolyte au
voisinage de la cathode. Enfin, comme vu précédemment, la température peut avoir un impact sur
la taille de grain.

- L'agitation permet le renouvellement des espéeces électro-actives a la surface des électrodes.
Une bonne agitation permet également d'augmenter la plage utile de densités de courant.

- La conductivité électrique doit étre la plus importante possible de fagon a minimiser la
quantité d'énergie nécessaire pour déposer le métal. Par ailleurs, elle a également un effet sur la
distribution du métal sur I'électrode (la distribution est d'autant plus homogéne que la conductivité
est élevée).
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- Lesagents d'addition sont, dans la majorité des cas, des especes chimiques ajoutées en faible
concentration (quelques mg/L a quelques g/L) dans le milieu et qui ont une tres forte influence sur
les phénomenes de germination et de croissance des dép6ts électrolytiques.

Enfin il faut noter que les épaisseurs des déepdts électrolytiques sont rarement uniformes. En
effet, la distribution des lignes de champ autour de la cathode n'est pas uniforme. Les parties
pointues, ou aspérités de Il'objet concentrent les lignes de champs et se trouvent donc mieux
recouvertes (épaisseur déposée plus importante). Inversement, les parties creuses sont moins bien

recouvertes.

1.3.3 Contrainte économique

En raison du prix éleve de l'or (environ 40 000 $/kg, Figure 1.14), les industriels automobiles
tendent a remplacer les revétements dorés par des métaux moins précieux comme l'argent (dont le
prix est environ de 500 $/kg). En effet, comme vu précédemment l'argent posséde des propriétés
mécaniques et de conduction électrique assez proche de I'or et son utilisation généralisée pourrait
permettre un gain de quelques euros par véhicule. Cependant, il est primordial que ce remplacement
ne se fasse pas au détriment de la fiabilité des connecteurs électriques. Des doutes subsistes, en
effet, sur I'utilisation généralisée de I'argent vis-a-vis de sa réponse aux milieux pollués soufrés ou
pour des températures élevées a proximité du moteur. L'objectif de ce travail de thése sera donc
d'étudier la réponse des revétements d'argent afin de lever les craintes liées a son utilisation dans
des milieux séveres (température, humidité, soufre...).
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Figure 1.14: Evolution du prix de I'argent et de I'or depuis 5 ans
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1.4 Contact et fretting

Dans cette partie, I'ensemble des notions propres a la tribologie et plus particuliérement au
fretting seront définies.

Dans un premier temps, les notions de contact et de conditions de glissement seront développées.
Ensuite, le fretting sera décrit avant d'aborder l'usure liée a ce phénomeéne.

1.4.1 Conditions de contact et de glissement

1.4.1.1 Géométrie de contact

D'un point de vue macroscopique, une surface est caractérisée par sa géométrie. Généralement,
les contacts rencontrés dans l'industrie sont complexes et difficilement transposables en laboratoire.
Afin de simplifier la modélisation des dégradations, plusieurs géométries de contacts sont utilisées:

Sphére/ Plan Cylindre / Plan Plan / Plan
Figure 1.15: Configurations et géométrie de contacts simplifiés

- La configuration Sphere / Plan reproduit un contact ponctuel. Cette configuration présente
I'avantage de ne pas engendrer de probleme d'alignement entre les surfaces.

- La configuration Cylindre / Plan reproduit un contact linéaire. Cette configuration est
souvent étudiée dans les analyses de fissuration car elle permet d'appliquer des hypothéses
2D.

- La configuration Plan / Plan met en contact deux surfaces. L'inconvénient majeur de cette
configuration est lI'alignement trés sensible des deux surfaces.

1.4.1.2 Théorie de Hertz

Pour I'ensemble de cette étude, seule la configuration sphére / plan sera considéree. Elle peut
étre formalisée par la théorie de Hertz, 1882 pour des conditions élastiques et des solides semi-
infinis.

Les deux corps solides élastiques mis en contact sont définis par leur modules E; et E», par leur

coefficient de Poisson v et vz et par leur rayon Ry et R2. Pour la configuration sphere / plan Ry est
le rayon de la sphere et Rz est le rayon infini du plan.

Afin de caractériser le contact, un rayon (R) et un module d'Young (E”) équivalents sont définis:

1 1 1

o rnTwE (1.8)
) )

L=y lv (1.9)
E Eq E,
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La mise en contact des deux corps permet de définir les parametres suivant caractéerisant le
contact:

- Le rayon de contact (a):
1

a4 = (3><P><R*)§ (1.10)

4XE*

- Lapression de contact maximale (Po):

1
3P (6.P.E*2) /3

Py = 2.m.a? n3.R? (111)
- Lapression a une distance r du centre (P(r)):
1
3.P 2\ /2
)= 22=(1-2) @12
- Lapression de contact moyenne (Pm):
2 2 (6.P.E*? /3
Po= 2P =2 (%0) (113)
- La profondeur d'indentation (5):
e )1/3 (1.14)
R 16.R.E*2 '

Le formalisme de Hertz suppose toutefois que les matériaux se déforment de facon purement
élastique. Ce qui est vérifié tant que la pression Py est inférieure a la limite élastique en
compression Y (Pm <), caractérisant le matériau le plus mou.

Dans le cas contraire, une partie de la déformation est irréversible (déformation élastoplastique).
Johnson, 1985 a défini la force Fy a partir de laquelle le régime de déformation devient
élastoplastique:

R2y3
E*2

F, = 23. (1.15)

A partir d'une valeur seuil (Pm > 3Y = Hg, ou Hg est la dureté Brinell du matériau), la
déformation est purement plastique (Figure 1.16).
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Figure 1.16: Déformation élastoplastique et aire de contact apparente (Rosazza Prin, 2003).

1.4.1.3 Conditions de glissement

Lorsque deux corps en contacts sont soumis a des vibrations, comme c'est le cas dans notre sujet
d'étude, un déplacement relatif peut avoir lieu entre les deux surfaces en contact. En fonction de
I'amplitude de ce débattement, deux cas de sollicitations sont définis: du fretting lorsque les
amplitudes sont tres faibles ou du "glissement alterné” (ou grand glissement) lorsque I'amplitude
devient suffisamment grande.

La frontiere entre ces deux types de sollicitations peut étre définie en utilisant le ratio "e" de
I'amplitude de débattement (57) par le rayon de contact (a) (Fouvry et al., 1996) :

e= "= (1.16)

Il a été défini que la condition de fretting est opérante lorsque e < 1. Ainsi, la zone au centre de
I'interface n'est jamais exposée a lI'atmosphére ambiante tandis que les bordures du contact sont
exposées de facon alternée. Enfin, l'aire de contact (a) dépendant de la charge normale imposée
(P), la frontiére fretting / glissement alterné dépend également de ce parameétre (Figure 1.17).

Sollicitations e=1
de fretting
(e<1)

20
<

QW

Glissement alterné
(e>1)

Zone non
exposée

Force normale P

Amplitude de débattement &*
Figure 1.17: Définition de la frontiere fretting / glissement alterné.
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1.4.2 Fretting
1.4.2.1 Cycle de fretting et définitions

Comme vu précédemment, le terme fretting se réfere donc a des petites amplitudes de
débattement induites par le glissement oscillatoire entre deux surfaces en contact. De maniére
générale, les charges normales appliquées sont comprises entre 0,5 N (micro-contacts électriques)
a 30 000 N (macro-contacts de turbines) suivant l'application étudiée avec des amplitudes de
débattement alors comprises entre 1 um et 100 pm.

En fretting, la réponse mécanique du systeme peut étre analysée a partir du cycle de fretting (ou
boucle de fretting) qui est le tracé de la force tangentielle (Q) en fonction du déplacement (3) durant
un cycle de fretting (Figure 1.18):

Force tangentielle Amplitude de déplacement

O
Y L=
Eg4 A4 3
Ke Amplitude de

4 X & xP la force tangentielle Q"

. Déplacement
Raideur du systéme S (nm)
1/Cr (N/pm) |

Accommodation tangentielle ;" (um)
= amplitude de transition, 8.

Ouverture de cycle §, (um)
~ Amplitude de glissement &, (um)

Figure 1.18: Cycle de fretting en glissement total et paramétres associés

Les différents parametres pouvant étre extraits du cycle de fretting sont:

- L'amplitude de déplacement (8") qui est asservie par le systeme de pilotage. C'est la valeur
de déplacement qui est imposée au systeme. Cependant elle ne correspond pas exactement au
déplacement effectif entre les deux corps au niveau du contact car il faut prendre en compte la
déformation élastique du montage et des échantillons.

- L'ouverture de cycle (80) qui correspond & I'amplitude de déplacement pour une force
tangentielle nulle, cette grandeur est donc indépendante de la raideur du montage puisqu'elle est
mesurée pour Q = 0. De plus, 8o correspond quasiment a I'amplitude de glissement (84") effective
au niveau du contact (So= g ).

- L'amplitude de la force tangentielle (Q™) qui représente I'effort tangentiel maximal
transmis par le contact. Cette grandeur est utilisee pour définir le coefficient de frottement p lorsque
le contact est en glissement total : pu = Q/P.
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- La raideur tangentielle du systeme (K) qui peut étre déterminée par la pente du cycle de
fretting apres le changement de sens de glissement. Cette valeur prend en compte la raideur de
I'ensemble du systeme, a savoir I'appareillage expérimental et le contact.

Ainsi, I’amplitude de déplacement imposée (8°) peut étre exprimée comme la somme de
I’amplitude de glissement du contact (557) et de l’accommodation tangentielle totale du
déplacement (571) (appareillage + contact). Cette derniére pouvant étre supposée élastique, on
obtient la description suivante du déplacement (Figure 1.18):

6" =065 +6r =065+ CrxQ" (1.17)
Avec Ct=1/K, la complaisance totale du systeme (appareillage et contact).

- L'énergie dissipée (Ed) par frottement pendant un cycle qui correspond a l'aire du cycle de
fretting. Elle integre différents mécanismes dissipatifs comme la déformation plastique et élastique
(Dick et al., 2006), la création et I'éjection de debris (Fouvry et al., 2004), la thermodynamique du
contact (Denape et al., 2000), les transformations physico-chimiques... Cette énergie peut étre
calculée par la relation suivante:

Es(D) = [, Q (8).d6 (1.18)

ou i est le numéro du cycle a intégrer. Cette expression peut approximée en considérant une
approximation trapézoidale du cycle de fretting:

E (D) = 4.8,.0" (1.19)

Enfin, il arrive dans certain cas, que le plateau de glissement du cycle de fretting présente une
Iégére inclinaison (augmentation de Q pendant le glissement) ou que la force tangentielle présente
un pic en extrémité de cycle. Le coefficient de frottement p = Q/P tend alors & surestimer le
frottement durant le cycle de fretting. 1l est alors possible d'exprimer un coefficient de frottement
énergeétique, He, qui représente I'évolution moyenne du coefficient de frottement (Figure 1.18) :

E
He = 4.5:.13

(1.20)

1.4.2.2 Régimes de glissement

En fretting, la réponse mécanique du systéeme dépend de deux parametres: la force normale (P)
et I'amplitude de déplacement appliquées (57). Pour une force normale donnée, deux régimes de
glissement sont alors observées en fonction de | 'amplitude de déplacement:

- Leglissement partiel (G.P) qui est établi lorsque I'amplitude de déplacement est faible et
inférieure & une amplitude seuil, dite de transition (3¢"). Le contact est alors caractérisé par une zone
collée au centre de l'interface entourée d'une zone de glissement en périphérie. Plus I'amplitude est
élevée, plus les zones collées sont restreintes. Le cycle de fretting présente une forme elliptique et
pour de trés faibles déplacement, la réponse mecanique du systéeme tend a étre linéaire conduisant
a des cycles trés fermes.
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- Le glissement total (G.T) qui est établi lorsque I'amplitude de déplacement est supérieure
a I'amplitude de transition (5;"). Le glissement est alors généralisé a toute I'interface et le cycle de
fretting est alors ouvert. Ce régime de glissement est associé a un phénomene d'usure des surfaces.

Un régime dit mixte peut également apparaitre lorsque la condition de glissement est instable
en fonction du temps.

L'importance de la transition G.P/G.T pour les contacts électriques a largement été étudiée par
Kassman-Rudolphi et Jacobson, 1996 et Hannel et al., 2001. 1l a été montré qu'en glissement
partiel, la zone collée au centre de I'interface permet de garder un bon contact métal/metal et ainsi
d'assurer une bonne conduction électrique. Ce type de glissement se traduit donc par une résistance
faible et stable conduisant a une endurance infinie du contact (i.e. endurance supérieure a 107
cycles). En revanche, en glissement total, des phénomenes d'usure et d'oxydation peuvent
apparaitre entrainant une augmentation de la résistance électrique jusqu'a une valeur seuil
caractéristique de la défaillance électrique du contact. L'endurance est alors finie (Figure 1. 19).

Amplitude Glissement partiel Glissement total

|
0y . Q=Q=pP=Cst
tangentielle Q Q.5 1 " QF
Q' = {
[ // \
0 . 0\
‘ i Z /)
T o >
Amplitude a la
transition
‘6' Amplitude de
débattement £ &'
Domaine collé _\ I ==
X+ /7N \x
[ \ :
Anneau de/u \ Glissement
glissement — généralisé
R(Q) Efidiifance R(Q) REC élevée &

infinie instable

REC faible &
stable
finie

VA K

Cycles (N) = Cycles (N)

Endurance

»

Figure 1. 19: Régimes de glissement et impact sur la résistance électrique de contact

Il est possible d'estimer I'amplitude transition & en fonction de la force normale appliquée a
partir du formalisme de Mindlin 1949, 1953 et de la théorie de Hertz, 1882, exposée
précédemment. Cette approche ne prend cependant pas en compte la raideur du systéme et sera
exploiter par la suite dans le chapitre 3.
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Fouvry et al., 1996 ont développer trois criteres quantitatifs (A, B et C) de transition établis a
partir des hypothéses de Mindlin pour un contact sphere/plan élastique (Figure 1.20). Ces trois
critéres de transition présentes des valeurs indépendantes des propriétés élastiques du contact, du
chargement et du coefficient de frottement.

( Critére d’énergie "A" N
i j A=02
Criteres de glissement H=02) Q
E; E, i E,
A=—"F e
force tangentielle f Ee A

am 4 st A<A, glissement partiel

Ey4 amphrudes [ X BAS g P A

N

( Critére d’ouverture du cycle "B’
(B,=0. ?6)

AL

01|
O

déplacemey

Lk &(Hm) \ s1 B<B, glissement partiel y,
2.3, 7 Z :
0 clede Fetting e ( Critére indépendant du h
e 2 \ montage "C" (C = 0 77)
glissement partiel !

\e s1 C<C, glissement pamel

Figure 1.20: Criteres de giissement permettant de quantifier le régime de gllssement a partir de
I'analyse du cycle de fretting (Fouvry et al., 1996).

- Lecritere de transition A (ratio énergétique) est défini comme le rapport entre I'énergie
dissipée (Eq) et I'énergie totale (Et). La valeur seuil de A caractérisant la transition G.P/G.T est
A:=0,2. Ce critére ne dépend pas des caractéristiques du matériau ni de la dimension du contact,
cependant il est influencé par la raideur du montage car il considére la grandeur " pour le calcul
de E:.

- Lecritére de transition B (ratio de débattement) est le ratio entre I'ouverture de cycle do
et I'amplitude de déplacement §*. La transition G.P/G.T est elle aussi associée a une constante,
Bt = 0,26. Ce critére présente I'inconvénient d'étre sensible au bruit de mesure puisqu'il compare
deux valeurs locales du cycle de fretting. De plus, il est, comme pour A, dépendant de la raideur
du systeme.

- Lecritére de transition C est le ratio de I'énergie dissipé Eq du cycle de fretting et I'énergie
dite d'ouverture du cycle Eqo. Cette énergie correspond a l'aire du parallélogramme le plus petit
contenant le cycle de fretting et ayant pour longueur de petit c6té 250. La transition est egalement
observée pour une valeur constante Ct = 0,77. Ce critére est indépendant de la raideur du systeme
cependant il est trés sensible au bruit de mesure.
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1.4.2.3 Carte de fretting

En fonction du régime de glissement (partiel, mixte, total) opérant, la réponse des matériaux aux
sollicitations sera différente. Il a été montré qu'en glissement partiel, le mode d’endommagement
qui prédomine est la fissuration tandis qu'en glissement total lI'usure des surfaces est activée.

Afin de formaliser et décrire les transitions entre les régimes de glissement, Vingsbo et
Sdderberg, 1988 ont introduit le concept de carte de fretting. Par la suite, Vincent et al., 1992 ont
défini des cartes d'endommagement en fonction des parametres de chargement (P et 5).

Ainsi pour reprendre le concept de carte de fretting, une premiere carte délimite les trois régimes
de glissement en fonction de P et 3. Et une seconde carte décrit la réponse du matériau dans le
méme systeme de coordonnées en définissant les endommagements classiquement observes en
fretting tels que la fissuration et I'usure (Figure 1.21). Enfin, ces cartes sont réalisées pour un
nombre de cycles donné car les frontiéres peuvent évoluer en fonction de la durée de I'essai.

CARTE DE SOLLICITATION LOCALE
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, . régime de
— | régime de oliss A
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coefficient de ﬁ'orfemelL)‘Qcondiﬁon de glissement
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Figure 1.21: Carte de fretting : carte de sollicitations locales et carte de réponse du matériau (Fouvry et
al., 1996).
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1.4.3 Usure liée au fretting

1.4.3.1 Mécanismes d'usure

Au cours des sollicitations de fretting, des phénomenes d'usure peuvent apparaitre. L'usure se
définit par la dégradation d'un solide par I'endommagement de sa surface et la perte de matiere.
C'est un phénoméne complexe a formaliser car I'usure implique de trés nombreux mécanismes
pouvant étre couplés (Preston, 1927; Felder et al., 2015). Les phénomeénes d'usure son variés mais
peuvent étre regroupés en trois catégories:

- Usure mécanique (abrasion, adhésion, érosion, fatigue).
- Usure chimique (oxydation, corrosion).
- Usure thermique (ramollissement-fusion-évaporation, choc thermique, diffusion).

Les mécanismes principalement rencontrés sont les suivants:

- L'usure abrasive correspond a une dégradation mécanique des surfaces, engendrée par des
aspérités ou des particules dures (Kapsa et al. 2001). Elle est caractérisée par la création de stries
et de rayures paralleles au sens de sollicitation et est associée a une éjection rapide des débris de
I'interface. L'usure abrasive a deux corps correspond a un processus de labourage du corps le plus
tendre par les aspérités du corps le plus dur (Figure 1.22 (a)). L'usure abrasive a trois corps est
provoquée par des particules dures labourant les deux surfaces en contact. Ces particules peuvent
étre étrangeres aux matériaux, ou bien des particules d'usure écrouies et oxydeées (Figure 1.22 (b)).

Tendre —_—
—— Dur = e
<D 1< So
7 ~ ~
Tendre
. Tendre

(a) (b)

Figure 1.22: Usure abrasive (a) a deux corps, (b) a trois corps (Kapsa et al., 2001).

- L'usure adhésive se caractérise par le transfert de matiére d'un des corps frottant sur la
surface du corps antagoniste. Ce mécanisme apparait lorsque les surfaces en contact sont de natures
proches ou ont une forte affinité (Bowden et Tabor, 1950) ce qui génere des jonctions interraciales
entre les aspérités et la formation de microsoudures (soudure a froid). L'usure adhésive fait donc
intervenir, dans un premier temps, les propriétés physico-chimiques des matériaux puisqu'il y a
formation de liaisons (intermoléculaires, interatomiques) a l'interface. Ensuite, selon les propriétés
mécaniques de ces jonctions, la rupture peut avoir lieu soit au niveau de l'interface de la jonction,
soit dans les massifs, entrainant I'arrachement et le transfert de matiere.

45



Chapitre 1. Etat de Dart

Ainsi, une rupture a la jonction entraine peu d'usure. Cependant, une forte jonction peut entrainer
la fissuration dans la masse des matériaux et entrainer I'arrachement de matiere de I'une des deux
surfaces. Dans le cas d'un contact hétérogéne, la matiére du matériau le moins dur s'arrache et
adhére sur la surface du matériau le plus dur. Dans le cas d'un contact homogene, les jonctions
peuvent devenir plus dures que le matériau initial du fait de I'écrouissage. La matiére arrachée
migre alors entre les deux surfaces en contact en fonction des faiblesses locales des interfaces.

‘—P ® = ®

Figure 1.23: Usure adhésive: formation de transfert de matiere (Kapsa et al., 2001).

Rabinowicz, 1965 mesure lI'adhésion en admettant que I'adhésion des surfaces est caractérisée
par I'énergie nécessaire pour créer une surface unitaire. Sharma, 1974 a mis en évidence les
relations entre adhésion et les propriétés des matériaux (température de fusion, structure
atomique...), en outre il a été montré que I'adhésion diminue lorsque la dureté relative augmente.
Enfin, Johnson et al., 1967, ont mis en évidence l'influence des contaminants de surfaces sur
I'adhésion. Il a été montreé que les films d'oxyde, formés apres une longue exposition a I'atmosphére,
réduisent fortement les phénomenes d'adhésion.

- L'usure par fatigue ou fissuration est le plus souvent observée en régime de glissement
partiel. Les déformations cycliques générées par le frottement peuvent entrainer la formation et la
propagation de fissure engendrant I'écaillement et la délamination de débris (Figure 1.24).
Plusieurs types d'enlevement de matiére peuvent étre définis: le déchaussement, lorsque la rupture
intervient au joints de grains et la délamination lorsque la fissuration intervient en sous-couche puis
se propage jusgu'a la formation d'une écaille (Suh, 1973; Fleming et al., 1977).

Q T Q T
s —_— 2 s
1 l Ecaille
. ST _é
Fissure
Accumulation de Propagation Formation
déformations de fissures d'une écaille

plastiques en
sous couche

Figure 1.24: Schéma d'usure par fatigue (Kapsa et al., 2001).

- L'usure par oxydation est une usure chimique provoquée par la réactivité du matériau
avec l'oxygene ambiant et qui peut étre favorisée par les sollicitations mécaniques appliquées. Dans
un premier temps, le couplage environnement / sollicitations entraine la formation d'un film oxydé
a la surface du matériau. Puis, ce film d'oxyde, de nature fragile, est fracturé sous I'effet du
cisaillement entrainant la formation de débris qui sont éjectés de l'interface (Quinn et al., 1983).
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- L'usure corrosive ou tribocorrosion est un processus d'usure chimique liée aux réactions
de la surface du matériau avec un environnement corrosif (solution, humidité, lubrifiant, gaz...)
(Uhlig, 1954; Waterhouse, 1964). Ces réactions conduisent & la formation d'une couche
superficielle solide, non soluble dans I'environnement, généralement de faible épaisseur et
adhérente aux surfaces. Deux mécanismes contribuent alors a l'usure (Figure 1.25) (Mischler,
1999; Jemmely, 2000):

- Une usure mécanique du film formé. Si le film est fragile (géneralement le cas des
oxydes), son élimination se fait sous forme de plaques dés que son épaisseur devient
critique. Dans ce cas, une cinétique d'usure importante est observée. Si le film est ductile
(cas de certains sulfures), un phénomeéne de cisaillement peut apparaitre et entrainer un
taux d'usure plus faible.

- Une usure chimique activée par l'usure. La surface exposée a I'environnement agressif
aprés enlevement de matiere, subit une corrosion plus importante que la corrosion
statique. La corrosion est ainsi accélérée par l'usure.

corrosion accélérée
par l'usure
V.

chem

usure mécanique

mec

corrosion =0

T indenteur

film passif
sens de glissement
métal passif

Figure 1.25: Représentation schématique du phénomene de tribocorrosion: différentes sources d'usure
induites par le passage d'un indenteur inerte sur la surface d'un métal passif (Marc, 2018).

1.4.3.2 Approches quantitatives

L'usure est donc un mécanisme d'endommagement complexe faisant intervenir un grand nombre
de phénomenes et de parameétres ce qui rend difficile sa description et sa prédiction. Néanmoins,
différents modeles ont été proposes afin de prédire et quantifier les volumes d'usure. Deux
approches sont principalement pertinentes et utilisées : I'approche d'Archard et I'approche
énergétique.

- L'approche d'Archard:

Cette approche est I'une des lois les plus utilisées de nos jours en tribologie (Archard, 1953).
Elle met en relation le volume usé (V), en fonction de la force normale (P) et de la distance de
glissement totale (L):

V=K.LP (1.21)
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Avec K le coefficient d'usure (mm3/Nm) interprété comme la probabilité de former une particule
d'usure entre les aspérités des surfaces en contact. S'il est considéré que les microcontacts se
déforment le plus souvent plastiquement, il peut étre supposé que l'usure des matériaux dépend de
la dureté (H). Considérant cette hypothese, le coefficient d'usure d'Archard peut étre exprimé par:

K

K=+ (1.22)

Cette approche a largement été étudiee en glissement alternée et egalement en fretting.
Néanmoins, le formalisme d'Archard ne prend pas en compte le coefficient de frottement et son
évolution dans I'activation des phénomenes d'usure. Or, Johnson, 1985 a montré que l'usure est
d'autant plus importante lorsque 1 est élevé.

- L'approche énergétique:

La notion d'énergie dissipée cumulée, XEq, a eté introduite par Morhbatcher et al., 1995 et
correspond comme vu précédemment a la somme des aires des cycles de fretting.

Par la suite, Fouvry et al., 1997, ont relié linéairement le volume usé a I'énergie dissipée
cumulée:

V=a.YE, (1.23)

Avec o le coefficient d'usure énergétique (mm?3/J). L'intérét de cette approche est que I'énergie
dissipée tient compte a la fois de la force normale, du coefficient de frottement, de I'amplitude de
glissement et de la durée de I'essai.

Enfin, une approche locale de la dissipation a été développée afin de prédire la profondeur
d'usure en fonction de la densité d'énergie (¢) (Fouvry et al., 2003). La profondeur d'usure
maximale peut ainsi étre exprimée par:

h() = a.Zili0(); = a.¢(x) (1.24)

Avec h(x) la profondeur d'usure a la position x, ¢(X)i la densité d'énergie dissipée par cycle a la
position x pour le cycle i, N le nombre de cycles de fretting et a le coefficient d'usure énergétique.

Dans le cas des dépdts minces, Fouvry et al., 2007 ont montré que la rupture mécanique de
dépbts (Nc) intervenait lorsque la profondeur d'usure maximale (h) était de I'ordre de I'épaisseur
du revétement (h = e). La rupture intervient ainsi lorsque la densité d'énergie cumulée maximale
est supérieure a une densité d'énergie seuil: la capacité d'énergie de frottement y (Figure 1.26).
Ainsi, la durée de vie d'un dépdt peut étre exprimée par la relation:

Nc= X (1.25)

Pmax

Avec omax la densité d'énergie maximale dissipée dans I'interface.
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Figure 1.26: Illustration de l'approche de densité d'énergie utilisée pour prédire la durée de vie d'un
dépét. (Fouvry et al., 2014).

1.4.3.3 Le troisiéme corps

Le concept de troisieme corps en tribologie a été introduit par Godet, 1984. Le troisieme corps
constitue un "opérateur" séparant les deux premiers corps. Il peut s'agir d'un lubrifiant, introduit
volontairement, ou étre généré dans l'interface via les phénomenes d'usure (débris, couches
transformées...). Ainsi, la transmission des efforts se fait & travers ce corps intermédiaire qui
accommode les vitesses relatives entre les deux premiers corps.

- Letriplet tribologie

Le concept de triplet tribologique a été introduit par Berthier et al., 1988 afin de décrire da
facon globale un probléme tribologique. Ce triplet est composé des deux corps en contact (premiers
corps), de l'interface entre ceux-ci (troisieme corps) et du mécanisme opérant. Il introduit un
nouveau formalisme afin de synthétiser les différents sites et mécanismes d'accommodation dans
le contact (Figure 1.27). Ainsi cing sites sont décrits: les deux premiers corps, le troisieme corps
et deux couches "écrans"; dans lesquels quatre mécanismes d'accommodation peuvent opérer:
déformations élastiques, cisaillements plastiques, ruptures et roulements.

WA M1 : (élastique)
S1 Il M2 : (rupture)
52 — M3 : (cisaillement)

s3 : oo M4 : (rouleaux)
S4

S5

51,5 : premiers corps
S2,4 : écrans
S3 :troisiémes corps

Figure 1.27: Sites et mécanismes d'accommodation dans le contact (Berthier et al., 1988).
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- Lecircuit tribologique

L'usure est caractérisée par une détérioration des surfaces résultant de différents processus
souvent liées a la présence d'un troisieme corps: détachement de particules, éjection et parfois
piégeage des débris. Afin de décrire ces phénomenes, Berthier, 1996, propose une description
complete des flux de débris a travers le circuit tribologique (Figure 1.28) qui constitue une
approche similaire a la lubrification. Le troisieme corps est alors décrit comme un fluide ce qui
permet de considérer la rhéologie de son écoulement.

Le contact est alors décrit suivant différents débits de débris constituant un équilibre:

- Ledébit source intérieur, Qsi, définit la vitesse de détachement des particules des premiers
corps.

- Le débit source extérieur, Qse, traduit I'apport artificiel d'un troisieme corps.

- Le débit interne, Qj, traduit la circulation interne du troisiéme corps.

- Le débit d'éjection, Qe, définit la vitesse d'éjection des particules du contact. Il est divisé
a son tour entre le débit des particules définitivement perdus, Qu, et le débit de particules
gi réintégrent le contact, Qr.

recirculation flow Q,:
reintroduced particles

external flow

external source Q&; 3 infernal ﬂoaw 0.
artificial 31 body —sse—cg -— Q. \
Wear flow Q,,:

internal source Qy's particles which are
detachment of particles definitely ejected

natural 3 body from the contact

< dx >

Figure 1.28: Circuit tribologique (Berthier, 1996).

Par la suite, Fillot et al. 2007, ont formalisé cette approche en dérivant le circuit tribologique
par deux débits massiques: Qs, le débit massique source et Qw le débit massique d'éjection. Ils
proposent une formulation de la compétition entre ces débits source et d'éjection en fonction de la
masse du troisieme corps présent dans le contact, M; (Figure 1.29):

Qs(t) = Co(M™™ — M;(¢)) lorsque M; < M™* sinon Q(t) =0 (1.26)
Qu () = C,,(M;() — M7y lorsque  M; > M7*"t sinon Q,,(t) =0 (1.27)

Avec Cs et Cy des constantes d'usure (s), M™®* la masse du troisiéme corps maximale ,
M;t"1a masse du troisiéme corps initiant I'éjection de débris et M; la masse de troisiéme corps
présent dans l'interface.
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Ainsi, plus la masse de troisieme corps dans l'interface, M, est important, plus le débit source
diminue et plus le débit d'éjection augmente jusqu'a atteindre un état stabilisé lorsque Qs = Qw pour
une masse de troisiéme corps stabilisée, MS™P. Cette approche permet d'aborder plusieurs
situations rencontrer en usure:

- Lorsque l'usure se produit avec peu de troisieme corps. La cinétique d'usure est alors
directement compatible avec les approches d'Archard et énergetique.

- Lorsque le troisieme corps joue un réle important dans la stabilisation du contact. La
cinétique d'usure est ainsi significativement diminuée jusqu'a I'établissement d'un état
stabilisé.

- Lorsque le troisiéme corps est piége dans l'interface et protége ainsi les surfaces,
conduisant a une cinétique d’usure tres faible.

Flows

Detachment E":Cl“lm; of

of particles PRLaeS
0,

Ql
= » M,
start st nix
M, M; M, Mass of 3™ body

Figure 1.29: Compétition des débits sources et d'usure en fonction de la masse du troisieme corps piégé
dans l'interface (Fillot et al., 2007).

15 Déqgradation des contacts électriques

D’un point de vue macroscopique, la résistance €électrique de contact est définie par le passage
du courant au travers une surface de contact apparente. En considérant que les deux conducteurs
en contact communiquent par un seul passage du courant, de rayon a, la résistance électrique de
contact, R, peut étre exprimée comme suit, selon le modele de Holm, 1967:

R=2L£ (1.28)

2.a
avec p la résistivite du matériau.
Cependant, a cause des irrégularités de surface, il n’existe pas un unique point de contact mais
plusieurs points de passage du courant. Si les interactions entre les spots de contacts sont négligeées,

la résistance électrique de contact, R, peut alors étre assimilée a un ensemble de résistances de
constrictions Ry en paralléle, telle que:
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1y 1
7= Ton (1.29)

Cependant, s’il y a une interaction entre les points de passage du courant, le probléme n’est pas
soluble analytiquement. Différents modeles permettent néanmoins de formuler des expressions
approchées (Holm, 1929; Greenwood, 1966).

Dans cette derniére partie, un tour d'horizon des parametres jouant un réle dans la dégradation
des contacts électriques sera exposé, que ce soit en régime dynamique (fretting) ou statique
(environnement, courant...).

Dans un premier temps, I'influence du fretting, qui constitue le mode de dégradation majeur des
contacts électriques, sera présentée. L'impact de différents parameétres sera ainsi développé :
amplitude de déplacement, force normale, épaisseur de revétement, température, humidité.

Ensuite, différents modes de dégradation pouvant intervenir en régime statique (ex: phase d'arrét
du véhicule) seront présentes. L'influence du courant (effet Joule), du vieillissement thermique et
d'une atmosphere corrosive sera ainsi développe.

1.5.1 Sollicitations de fretting

Depuis les premiers travaux réalisés par Antler dans les années 80, la dégradation des contacts
électriques sous sollicitations de fretting a été largement étudiée. Le comportement des contacts
étamés en fonction de différents parameétres tels que la force normale, la fréquence et I’amplitude
de déplacement a ainsi largement été étudié (Hooyer et al., 1987 ; Park et al., 2007; Ito et al.,
2009). De nombreux travaux ont également étudié le comportement de revétements dits nobles,
argent (A. Kassman Rudolphi and S. Jacobson, 1997 ; Chudnovsky, 2002) et or (Essone-
Obame et al., 2012 ; Ren et al., 2012), qui constituent aujourd’hui d’excellentes solutions pour
réduire la dégradation des contacts électrique. Enfin I’étude du comportement de nouveaux
matériaux métalliques (Laporte et al., 2015 ; Isard et al.,, 2019) ou encore I’utilisation de
lubrifiants (Noél et al., 2013) font également partis des nombreux travaux réalisés sur la
problématique des contacts électriques soumis a du fretting.

Les phénomeénes mis en jeux sont particulierement complexes avec un couplage électrique-
mécanique-physico-chimique. De plus 1’ensemble de ces travaux difféerent par leurs applications,
par les critéres de défaillance électrique retenus ou encore par les conditions d’essai utilisés, ce qui
rend difficile le travail de synthese de ces nombreux résultats.

De fagon générale, la dégradation des contacts électriques est définie par une augmentation
critique de la résistance électrique de contact. Ce seuil critique difféere suivant les applications et
peut étre relatif (variation seuil de la résistance, ARseuir) ou absolu (valeur seuil de la résistance,
Rseuil). Quel que soit le critere utilisé, une endurance électrique du contact est définie et correspond
au nombre de cycles de fretting nécessaire pour atteindre ce critére.
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1.5.1.1 Influence de I'amplitude de déplacement sur différents revétements

Quel que soit le revétement utilisé (noble ou non noble), I'amplitude de fretting a un impact
majeur sur I'endurance des contacts électriques. Fouvry et al., 2011, ont montré que 1’évolution de
I’endurance avec D'amplitude de déplacement pouvait s’expliciter par une loi
puissance décroissante (Figure 1.30):

Ncq

Nc =
ENGERT

(1.30)

Avec Nci = Nc lorsque 8° - 8¢ = 1um.

Comme précédemment mentionné, en dessous d'une amplitude de transition &;", qui varie en
fonction du revétement étudié, de la géométrie de contact et du coefficient de frottement, une
endurance infinie est obtenue.

Enfin, il peut étre noté la différence importante de performance entre les revétements nobles
(Ag, Au) et non nobles (Sn). En effet pour des épaisseurs de revétement similaire (e=1,3 um),
I'argent et I'or présentent des endurances comparables alors que celles obtenues pour I'étain sont
beaucoup plus faibles (Figure 1.30).
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Figure 1.30: Influence de I'amplitude de déplacement sur I'endurance de contact électrique Au, Ag et
Sn (e =1,3 pm) (T=25°C, HR=10%, f=30 Hz, P=3N) ( (Fouvry et al., 2011).

Parallelement Fouvry et al., 2011, ont montré que le critere de défaillance électrique pour des
contacts nobles et non nobles différe. 1l a été retenu pour des contacts en étain que la défaillance
électrique est principalement due a l'oxydation importante de l'interface. Ainsi la défaillance
électrique est atteinte lorsque [O] > [O]mn = 50 at.%. En revanche dans le cas de contacts nobles
(Ag ou Au), la défaillance électrique est principalement due a un appauvrissement en métal noble
dans l'interface. Ainsi la défaillance électrique est atteinte pour une concentration seuil en métal
noble [Ag ou Aulw ~ 5 at.%.
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1.5.1.2 Influence de la force normale et de I'épaisseur de revétement

Laporte et al., 2015 ont étudié l'influence de différents parametres sur I'endurance de contacts
en argent, notamment celle de la valeur de I'ouverture de cycle, de la force normale ou encore de
I'épaisseur du revétement.

Il a été montré que pour une ouverture cycle donnée, I'augmentation de la force normale qui
génere une dissipation plus importante dans le contact et donc une usure plus rapide, favorise une
réduction de I'endurance Nc (Figure 1.31 (a)).

D'autre part ces travaux montrent que I'endurance des contacts en argent augmente avec
I'épaisseur () du revétement en suivant une loi puissance d'exposant p = 2,85 (Figure 1.31 (b)). Si
I'augmentation de I'endurance avec I'épaisseur est tout a fait attendue et cohérente, la valeur de de
I'exposant p de l'ordre 3 reste encore mal expliquée. Une hypothése serait que I'épaisseur plus
importante du revétement, en induisant une extension latérale plus conséquente, induirait une
augmentation volumique (« e3) de la quantité d'argent pouvant étre mobilisée dans l'interface et
donc en conséquent un exposant proche de 3 pour I'évolution de Nc = f (e).
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Figure 1.31: Etude paramétrique sur un revétement d'argent soumis a des sollicitations de fretting.
(@) influence de la force normale et du déplacement, (b) influence de I'épaisseur du revétement
(P=3N, 80 =9 pum). (T =25°C, HR =10 %,f = 30 Hz)(Laporte et al., 2015).
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1.5.1.3 Influence de la température

L'influence de la température en fretting a été étudiée par Park et al., 2008 sur des contacts en
étain (e = 3um). Ils montrent que I'endurance évolue de fagon non monotone avec la température
(Figure 1.32). Dans une premier temps, 1’élévation de la température entraine une augmentation
de l'endurance électrique. Les auteurs expliquent ce phénomene par un ramollissement du
revétement d’étain entrainant une augmentation de la surface de contact et donc une meilleure
conductivité. En revanche au-dessous de 100°C, I'endurance diminue avec l'augmentation de la
température pouvant s'expliquer par 1’augmentation de la cinétique d’oxydation de 1’étain avec la
température.
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Figure 1.32: Influence de la température sur I'endurance de contacts en étain soumis a du fretting
(e=3um, 6*=90 um, f=10 Hz, P=0.5N, I=0.5A) (Park et al., 2008).

L'influence de la température a également été étudiée par Ren et al., 2015 sur des contacts en or
(e = 1um). Pour ce type de revétement, un effet bénéfique de la température sur I'endurance est
observé (Figure 1. 33). Afin d’expliquer cette tendance, une hypothése, similaire a la précédente,
de ramollissement du revétement avec la température a été avancee.
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Figure 1. 33: Influence de la température sur I'endurance de contacts en or soumis a du fretting
(e=1pm, 6=25um, f=200Hz, P=3N, I= 10mA, HR=61%) (Ren et al., 2015).
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1.5.1.4 Influence de I'hnumidité

L'humidité relative (HR) correspond au rapport de la pression partielle de la vapeur d'eau
contenue dans l'air sur la pression de vapeur saturante (ou tension de vapeur) a la méme
température. C'est donc le rapport entre la quantité de vapeur d'eau contenue dans I'air et sa capacité
maximale a en contenir.

L'influence de I'humidité en fretting a été étudiée par Park et al., 2008 sur des contacts en étain
(e =3um). lls observent que les performances des contacts sont bien meilleures pour des niveaux
d'’humidité élevée, HR > 85%. Les auteurs expliquent ce phénomene par un phénomene de
condensation de la vapeur d'eau lorsque I'hnumidité est élevée entrainant un effet de lubrification de
I'interface.

Sung et al., 2016 ont étudié l'influence de I'numidité sur des contacts en cuivre, montrant
également un effet bénéfique de I'augmentation de HR sur I'endurance des contacts électriques
(Figure 1.34). Selon les auteurs, la présence de molécules d'eau dans l'interface permettrait alors
I'évacuation des débris oxydés isolants par capillarité, prévenant ainsi leur accumulation et
prolongeant I'endurance des contacts.
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Figure 1.34: Influence du taux d'humidité relative et de I'amplitude de déplacement sur des contacts en
cuivre (P=4N, f=5Hz). (Sung et al., 2016).
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1.5.2 Effet Joule

L'effet Joule est un effet thermique provoqué par le passage du courant, provoquant une
augmentation de I'énergie thermique et de la température du conducteur. L'énergie, ainsi dissipée,
peut étre exprimée en fonction de I'intensité du courant (1), de la résistance (R) et du temps (1) :

Eq;=R.I2.¢ (1.31)

Sur un connecteur électrique, ce phénomeéne peut provoquer une augmentation de la température
au niveau du point de contact. La tempeérature de contact maximale, T, peut alors étre exprimée en
fonction de la différence de potentiel au niveau du contact (Holm, 1967):

_ Ve 2
T. = il + T; (1.32)

Avec V. la différence de potentiel du contact, L la constante de Lorentz (L = 2,45.10% V.K?) et
To la température ambiante.

Malgré I'apparition d'un échauffement, il a été montré expérimentalement (Bordignon, 2009)
et par modélisation (Lindholm, 2010; Liu et al., 2013) que ce phénoméne reste minime. En effet,
une augmentation de la température inférieure a 20 °C est constatée, pour des courants de quelques
milliampéres a quelques amperes, ce qui est négligeable par rapport aux température pouvant étre
rencontrées proche du moteur (125°C).

1.5.3 Vieillissement thermique

1.5.3.1 Le phénomeéne d'interdiffusion

- Généralités et principe de la diffusion a I'état solide

Les phénomeénes de diffusion a I'état solide correspondent a des sauts effectués par les atomes
dans les défauts du cristal, sous I'effet de I'agitation thermique. Il s'agit donc d'un phénomeéne activé
thermiquement, et dont la cinétique augmente avec la température (Guiraldeng., 1994).

Plusieurs lois permettent de décrire physiquement ce phénomene. La premiére loi de Fick relie
le flux de diffusion des atomes au gradient de concentration en atomes:

J=-D Z_x (1.33)

Avec J le flux d'atomes, ¢ la concentration en atome et D une constante appelée le coefficient
de diffusion (m2.s?).

Cette relation exprime donc, en régime permanent, I'évolution d'un ensemble hétérogene mal
réparti dans I'espace vers un état d'équilibre plus stable (ensemble homogéne).

Le coefficient de diffusion D est lié a la mobilité du systéme a une température donnée. Ce
phénomeéne dépend donc de I'agitation des atomes et par conséquent de la température. L'évolution
de D avec la température peut ainsi s'exprimer a partir d'une loi d'Arrhenius:
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D = Dy.exp (%) (1.34)

Avec Q l'énergie d'activation (eV/mole), R la constante molaire des gaz (eV.K?), T la
température absolue (K) et Do le facteur de fréquence (m2.s™).

Différents phénomeénes de diffusion peuvent étre distingués:

- L'autodiffusion: désigne la diffusion des atomes au sein de leur propre matrice
métallique.

- Ladilution infinie: désigne la diffusion d'une impureté tres faiblement concentrée dans
une autre matrice métallique.

- L'interdiffusion: désigne la diffusion conjointe des atomes d'une matrice A dans une
matrice B et de B vers A (Figure 1.35). Deux flux de diffusion, Ja et Jg, sont alors
opposés créant une dissolution a I'état solide des deux éléments A et B. Ensuite,
I'étalement des concentrations en fonction du temps et de la température dépend des
caractéristiques du diagramme d'équilibre A — B.

t=0
A B
T Zone de diffusion
lnterf%ce (=102 50 um)
x -

Figure 1.35: Couple de diffusion formé par deux métaux purs A et B avant la diffusion (t=0) et pendant
la diffusion (t > 0). (Guiraldenq., 1994).

- Modes de diffusion

En fonction de la gamme de température considérée, différents modes de diffusion peuvent étre
activés. Trois domaines peuvent ainsi étre définis bien qu'ils ne soient pas réellement séparés et
peuvent coexister simultanément a des températures intermédiaires.

A basse température (c’est-a-dire loin de la température de fusion Tr du matériau), les
mouvements des atomes se limitent aux zones les plus libres du cristal ¢’est-a-dire en surface, ou
les liaisons sont coupées. On parle alors de diffusion superficielle.

A température moyenne (entre 0,3 Tr et 0,5 Tr), un deuxiéme phénomene de diffusion est activé
aux joints de grains qui constituent les zones les plus perturbées du matériau.

Ces deux modes de diffusion, actives pour de faibles températures (T < 0,5 Ts), sont appelés des
courts-circuits de diffusion. La diffusion opére alors a travers des défauts de trés grande dimension
(joints de grains et surfaces).

Enfin, a haute température (0,7 Tr a Ty), le phénomeéne de diffusion en volume est activé. La
diffusion dans le volume des grains augmente de plus en plus.
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- Effet Kikendall

Dans le cas d'un couple binaire A —B, comme illustré précédemment, deux flux de diffusion Ja
et Jg sont a considérer. Or si ces flux sont fortement inégaux, en lien avec une forte différence entre
les coefficients de diffusion Da et Dg, cela provoque un déplacement de l'interface initiale (x=0).
Ainsi, le réseau dont les atomes diffusent le plus rapidement devient lacunaire puisque les atomes
de l'autre partie du couple n'ont pas le temps de diffuser afin d'occuper les sites du réseau laissés
vacants. Enfin, I'accumulation de lacunes, du c6té de I'élément qui diffuse le plus vite, entraine la
formation de porosités (Jackson, 2010).
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Figure 1.36: Illustration du phénoméne de Kirkendall sur un couple Argent — Cuivre (Jackson, 2010).
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1.5.3.2 Influence du vieillissement thermigque en connectigue

Les contacts électriques présentent des configurations propices aux phénomenes de diffusion du
fait de I'empilement de différentes couches de matériaux. De plus, les températures élevées
rencontrées proches du moteur peuvent favoriser ces phénomenes.

Ainsi, la diffusion été largement étudié dans le cas de contacts étamés (Lindborg et al., 1976;
Correia, 2009; Bordignon, 2010; Noél et al., 2011). Ces etudes montrent la formation
d'intermétalliques d0 a la diffusion d'éléments du substrat dans le revétement d'étain. La
composition de ces intermétalliques d'étain dépend donc de la nature du substrat (Figure 1.37)
néanmoins ils présentent généralement des comportements fragiles et une conductivité plus faible
entrainant une perte d'endurance des contacts sous sollicitations vibratoires. Ce phénoméne limite
notamment l'utilisation des contacts en étain lorsque les températures avoisinent les 125°C.
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Figure 1.37: Images MEB en coupe de contacts électriques en étain aprés vieillissement thermique
(100 h & 150 °C)
(a) substrat bronze CuSn4P (b) substrat laiton CuzZn15. (Bordignon, 2010).

1.5.4 Influence de I'humidité en statique

Comme vu précédemment, les boitiers dont sont équipés les connecteurs ne sont pas étanches
vis-a-vis de I'numidité ou la présence de gaz corrosifs. Ces deux paramétres peuvent donc
représenter de réelles menaces pour la tenue des contacts électriques notamment en phase de
stockage ou lors des phases arrétées du véhicule.

De nombreux travaux s'intéressent a I'influence de I'hnumidité sur la corrosion des métaux utilisés
en connectique. Il a été établi que la teneur en vapeur d'eau joue un rdle important dans la corrosion
des métaux et, de facon générale, accélére ce processus. Ce phénomene s'explique par l'existence
d'une couche d'eau a la surface du métal favorisant un processus de corrosion électrochimique.

Il a, en effet, été montré que quel que soit le matériau considére, la présence d’humidité conduit
a la création d'un film d'eau, absorbée a la surface du métal, dont I'épaisseur augmente avec le taux
d'’humidité (Figure 1.39 et Figure 1.38) (cuivre et argent : Kleber et al., 2007; Or: Thomas et al.,
1976; Nickel: Phipps et al., 1979).

Concernant le phénomene de corrosion, il a été montré I'existence d'un humidité critique
primaire (Bruel et al., 1986) correspondant pour chaque métal au taux d’humidité conduisant a
I'apparition d'une couche d'eau suffisamment épaisse pour favoriser les réactions électrochimiques
des gaz dissous et le metal (Phipps et al., 1979; Howard, 1981). Ainsi, pour de faibles taux
d'’humidité, lorsque le film d'eau formé est faible et inférieur a une monocouche ou discontinu, la
corrosion est une corrosion séche similaire a I'oxydation. En revanche, pour des épaisseurs de film
suffisamment élevée, la présence d'eau joue le réle d'électrolyte et favorise la corrosion des métaux
(Figure 1.38) comme cela a pu étre détaillé précédemment pour le cas particulier de la sulfuration
de l'argent (Partie 1.3.1.1 Argent).
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Figure 1.38: Influence du taux d'humidité sur I'épaisseur du film d'eau et du film d'oxyde formé a la
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(Phipps et al., 1979).
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1.6 Conclusion

Ainsi, les différentes thématiques qui seront développées dans ce manuscrit ont été introduites
dans ce chapitre.

Le contexte industriel, que constitue la connectique automobile, a été présenté afin de
comprendre les enjeux des différentes études réalisées au cours de ce projet de thése.

Ensuite, les matériaux couramment utilisés en connectique, et particulierement ceux qui seront
étudiés, ont eté présentés. Les configurations de contacts électriques ont été décrites ainsi que les
réactions chimiques pouvant étre mise en jeux pour ces matériaux.

Les notions concernant la tribologie et particulierement le phénomene de fretting ont ensuite été
introduites. L'importance du régime de glissement a été souligné et les différents mécanismes
d'usure ainsi que le comportement du troisieme corps ont été présentés.

Enfin, les différents phénoménes pouvant engendrer la dégradation des contacts électriques ont
été présentés. Le type de dégradation qui constitue l'intérét majeur de cette étude étant les
sollicitations de fretting, l'influence de différents paramétres jouant sur ce phénomene ont
notamment été introduits.
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Chapitre 2. Démarches expérimentales

2.1 Introduction

Ce chapitre a pour objectif d'introduire les démarches expérimentales utilisées et développées
au cours de la réalisation de ces travaux de these. Ce chapitre sera donc divisé en quatre parties.

La premiere partie vise a décrire les moyens expérimentaux utilisés pour la réalisation des essais
de fretting. Ainsi, les différents bancs d'essais expérimentaux et leurs spécificités seront présentés.

Une deuxiéme partie permettra de présenter la configuration de contact étudiée ainsi que la
méthode de mesure de résistance électrique de contact. Une définition de I'endurance électrique
sera ainsi établie.

Dans une troisiéme partie, les méthodes de caractérisation des revétements seront présentées.

Enfin, une quatriéme partie permettra d'introduire les différents moyens de caractérisation des
endommagements. Les différentes méthodes d'observation des faciés d'usure, d'analyses chimiques
ou encore d'analyses de l'usure seront détaillées.

2.2 Moyens expérimentaux

Les connecteurs électriques étant soumis a de tres faibles vibrations, le laboratoire a mis en
place, au cours de ces derniéres années, différents dispositifs expérimentaux capables de simuler
ces sollicitations. Le pdle connectique dispose ainsi de trois bancs d'essai de fretting connectique
(FC) dont les principes de fonctionnement sont similaires. Ces trois bancs different néanmoins dans
leur application: contréle de I'humidité (FC I11), contr6le de la température (FC 1) et contréle de la
teneur en gaz soufrés (FC S).

2.2.1 Principe de fonctionnement général des bancs d'essai

Les bancs d'essai de fretting connectique (Figure 2. 1) disposent d'un pot électromagnétique
vibrant qui permet d'appliquer une vibration sinusoidale dans une direction.

enceinte d’essai
pot
vibrant lames

\, flexibles

masse

!

capteur de déplacement

¥

échantillons lames capteur de force
souples tangentielle

Figure 2. 1. Représentation générale du fonctionnement des bancs d'essai de fretting connectique (FC).
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Le systeme mécanique supportant le porte échantillon supérieur est fixé au pot vibrant par le
biais de lames flexibles permettant un Iéger déplacement vertical pour la mise en contact des deux
échantillons. L'échantillon inférieur est quant & lui immobile et repose sur un mécanisme sur lequel
est placé un capteur piézoélectrique permettant de mesurer la force tangentielle au cours de I'essai.
Le déplacement de I'échantillon est mesuré et controlé a l'aide d'un capteur de déplacement laser
avec une précision de l'ordre de 0,1 um. L'application de la force normale s'effectue par
I'intermédiaire d'une masse morte placée sur le porte échantillon supérieur.

Avant la mise en place des échantillons, ceux-ci sont nettoyeés a I'éthanol afin d'éliminer toutes
traces de graisse a la surface.

L'asservissement et I'acquisition des données du test se font a partir d'un programme réalisé sous
Labview. L'asservissement peut étre réalisé en déplacement (amplitude de déplacement §"
contrélée) ou en ouverture de cycle (ouverture de cycle do contrdlée). L'enregistrement des
parametres d'essai est réalisé avec le méme échantillonnage et indépendamment de la fréquence de
vibration appliquée durant le test. Le programme permet ainsi I'acquisition de 200 points au cours
d'un cycle de fretting pour chaque donnée (paramétres mesures: déplacement 3, force tangentielle
Q, résistance de contact R, humidité relative RH, température T). Une valeur moyenne de chaque
variable est ensuite calculée par cycle. L'énergie dissipée par cycle, Eq, est également calculée a
partir de I'air du cycle de fretting.

Enfin, les courbes d'essai (R = f(N), u = f(N)...) sont enregistrées et tracées de la maniere
suivante: pour 0 < N < 5 000 cycles : 1 point tous les 25 cycles; puis pour 5 000 < N < 10 000
cycles: 1 point tous les 250 cycles; enfin pour N > 10 000 cycles: 1 point tous les 1 000 cycles. Les
courbes d'essai présentées dans ce manuscrit ne sont ainsi ni lissées ni moyennees, et correspondent
a un essai représentatif de la condition expérimentale testée.

2.2.2 Banc d'essai FC Il — Humidité

La particularité du banc d'essai de fretting FC Il est que celui-ci est équipé d'un générateur
climatique permettant de controler la tempeérature et le taux d’humidité au sein de I'enceinte de
I'essai. La température peut ainsi étre contr6lée sur une gamme de 15°C a 80 °C avec une précision
de = 2°C. Le taux d'humidité relative peut étre contrdlé sur une gamme de 10% a 90% avec une
précision de + 5% HR.
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o
enceinte d’essai

ordinateur de controle

R

générateur
climatique
(T°, HR)

Figure 2. 2: Dispositif expérimental FC 111 avec générateur climatique.

2.2.3 Banc d'essai FC | — Température

Le banc d'essai de fretting FC 1 est équipé d'un systeme de chauffage permettant d'atteindre des
températures allant jusqu'a 150 °C. Celui-ci est composé de cartouches chauffantes insérées dans
deux radiateurs permettant de chauffer I'air par convection dans un systeme de four (Figure 2. 3).
Enfin, un thermocouple placé dans I'échantillon inférieur permet de contréler la température de
contact et ainsi d'ajuster le niveau de la température ambiante.

Ce systeme, plus local que sur FC Il1, permet ainsi d'obtenir des températures plus élevées au
niveau du contact. De plus, cette méthode de chauffage par convection présente lI'avantage de ne
pas perturber la mesure de résistance électrique par rapport a une méthode de chauffage par
conduction directement au niveau des échantillons.

Figure 2. 3: Systéme de chauffage utilisé sur FC I.
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2.2.4 Banc d'essai FC S — Soufre

Le banc d'essai fretting connectique soufre (FC S) permet de controler la concentration en gaz
soufrés (H2S, SO.) ainsi que le taux dhumidité relative au sein de I'enceinte des essais
(Figure 2. 4).

Pour cela, le systeme d'essai est équipé de bouteilles d'azote dopés SO- et H.S ainsi que d'une
bouteille d'air. Ces trois gaz sont ainsi mélangés et injectés dans I'enceinte d'essai a travers un
systeme de circulation permettant d'opérer en balayage continu de gaz. Les débits de gaz des trois
bouteilles sont contrdlés a I'aide d'électrovannes afin d'atteindre les concentrations souhaitées au
sein de I'enceinte ([H2S] = 0,5 ppm, [SO2] =1,2 ppm). Un analyseur MST Satellite permet en effet
de controler les concentrations en H2S et SOz au sein de I'enceinte avec une précision de 0,1 ppm.

Enfin, afin de réaliser des essais avec différents taux d’humidité, le circuit de circulation des gaz
peut étre modifié en incorporant "une boite d'humidité". Celle-ci contient alors une solution saline
saturée (NaCl, K2SOs...) permettant d'atteindre le niveau d’humidité souhaité au sein de cette boite.
Les gaz sont ainsi injectés dans celle-ci afin d'étre "chargés™ en humidité avant de circuler dans
I'enceinte d'essai dans laquelle le taux d’humidité relative est ensuite controlé.

i

" i hak ?1' M‘; \

) €

Figure 2. 4: Banc d'essai FC S (soufre).

2.3 Configuration du contact et mesure électrique

2.3.1 Configuration du contact

Il existe un grand nombre de connecteurs électriques utilisés en automobile présentant
différentes configurations de contact. 1l est ainsi important de noter que I'objectif de ces travaux est
de s'intéresser principalement au comportement matériau du contact et donc de faire abstraction de
la partie mécanique du connecteur afin de pouvoir transposer les résultats obtenus pour tout type
de connecteurs.

2.3.1.1 Echantillons

Les échantillons utilisés pour ces travaux sont issus d'une norme 'PSA-LTDS", désormais
largement utilisée. 1l s'agit de deux demi-cylindres croisés (Figure 2. 5) dont la géométrie permet
de se rapprocher des contraintes mécaniques (air de contact, pression maximale...) existantes sur
contacts réels.
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25

_f/?:m.g

Figure 2. 5: Configuration du contact et dimensions des demi-cylindres

Le contact étudié est ainsi un contact ponctuel (équivalent sphere/plan) qui présente notamment
I'avantage de s'affranchir des problémes d'alignement dans le contact. De plus, cette configuration
permet de réaliser plusieurs essais sur un méme couple de barreaux croises en faisant coulisser
successivement les deux demi-cylindres (Figure 2. 6).

Traces de fretting

2.3.1.2 Matériaux utilisés

Comme vu dans le chapitre précédent, la configuration des contacts électriques est de maniére
générale la suivante: substrat/sous-couche/revétement (Figure 2. 7).

Pour ces travaux, deux types de substrats seront étudiés. Le laiton, CuzZn37, sera le substrat
principalement utilisé. Le bronze, CuSn8, sera également considéré dans le Chapitre 4 afin d'étudier
I'influence du substrat, notamment lors du vieillissement thermique. Les propriétés mécaniques de
ces deux substrats sont présentées dans la Table 2. 1.

Substrat __|Dureté (Gpa) | Module de Young (Gpa)
Laiton CuZn37 1,5 101
Bronze CuSn8 2,6 134

Table 2. 1: Propriétés mécaniques des substrats étudiés, obtenus par micro-indentation en coupe.
(pointe Berkovich, 50 mN)
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Ensuite, de maniére générale, une sous couche de nickel de 2 um sera appliquée. L'absence de
cette sous-couche fera également I'objet d'une étude spécifique.

Enfin, deux types de revétement seront utilisés. L'argent pur qui constitue le point d'intérét de
ces travaux sera trés largement étudié. L'or pur sera également analysé afin de comparer ses
performances a celles de I'argent en particulier pour les hautes températures.

Ag ou Au IeAg=2 Hm, ep,=1,3 um
Ni ou ¢ I 2pum

CuZn3?7
ou CuSn8

Figure 2. 7: Configuration des contacts utilisés dans ces travaux

Ainsi, pour la réalisation des échantillons, des plaquettes de substrats bronze et laiton ont
initialement été mis en forme (demi-cylindre) par découpe et emboutissage (société Socerp
Bruciaferi) puis revétues par électrodéposition (société Macdermid Enthone). Chaque
configuration d'échantillon est issue d'un méme lot de fabrication excepté pour la configuration la
plus utilisée au cours de ces travaux, laiton/Ni/Ag, qui a nécessité la production de deux lots. Ces
deux lots ont cependant été réalisés en s'assurant que les bains électrolytiques (bain nickel et bain
argent) utilisés étaient de compositions identiques et en s'assurant que les échantillons des deux
lots présentaient des résultats similaires en essai de fretting.

2.3.1.3 Pressions de Hertz

Etant donné la trés faible épaisseur des revétements par rapport a la taille des traces, le
comportement €élastique du contact est déterminé en négligeant la présence du revétement et de la
sous-couche.

La théorie élastique de Hertz peut donc étre appliquée en considérant les propriétés du substrat
Cuzn37 (E = 101 GPa, v = 0,34). Ainsi, pour une force normale de 3 N, valeur principalement
utilisée dans le cadre de ces travaux, le rayon hertzien, an, et la pression maximale, pon, peuvent
étre calculés:

an =45 um pox = 700 MPa

Or, pour un contact sphére/plan en indentation pure, la pression limite de premiére plastification
poy selon les critéres de Tresca et de Von Mises est:

Poy = 1,6 oy ou oy est la limite d'élasticité en traction.

En utilisant la limite délasticité conventionnelle a 0,2% connue pour le CuZn37
(oy 0,2 = 226 Mpa, Arnaud et al., 1985):

Poy 0,2 = 362 MPa
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Ainsi, le contact plastifie dés I'application de I'effort normal, les contraintes tangentielles
additionnelles augmentant la plastification du contact.

2.3.2 Mesure de la résistance électrique de contact (REC)

La résistance electrique de contact est calculée en mesurant la différence de potentiel entre les
deux échantillons pour un courant imposé (Figure 2. 8). La méthode utilisée est dite "quatre fils"
ou "quatre points": deux fils permettent la circulation du courant et deux fils permettent la mesure
de tension aux bornes du contact. Cette méthode permet de s'affranchir de la résistance des fils de
mesure. La résistance électrique de contact (REC) est ensuite calculée a partir de la loi d'Ohm
(U=R.I).

L'application étudiée étant les connecteurs de bas niveau, les échantillons sont donc soumis a
un courant continu faible : I =5 mA £0,2%. La tension U est mesurée (10V en circuit ouvert) grace
a un amplificateur de tension (Femto DLPVA, gain 80 dB soit un facteur d'amplification de
10 000) et d'un microvoltmetre numérique permettant de calculer des valeurs de résistance de
l'ordre de 10 & 102 Q avec une précision de + 5%.

ForcenormaleP

l

Direct current
Measuring 25 mm Sample 1 power supply
circuit ) e
e
Voltmeter 4@ =~ Saf vle-2 y v
21RY 0.35 mm
“ > ¥
20 mm
<€ >

Déplacement o*

Figure 2. 8: Mesure de la résistance électrique de contact (méthode des quatre fils)

2.3.3 Définition de I'endurance électrique (Nc)

Afin de comparer les performances entre deux contacts, constitués de revétements différents, ou
entre deux conditions d'essai différentes, il est nécessaire de définir un critére de défaillance
électrique. Dans le domaine de la connectique considéré dans cette étude, le critere le plus pertinent
est de considérer I'évolution de la résistance électrique de contact. Ainsi, une variation seuil (ARc)
de la résistance électrique, a partir de la valeur minimale (Rmin) enregistrée pendant le test, a été
établie: AR > ARc =4 mQ (Figure 2. 9).

Dans notre cas d'étude, la résistance électrique de contact tend a diminuer lors des premiers
cycles de fretting du fait de I'élimination des oxydes natifs de surface (de maniére générale, ce
phenomene dépend des matériaux et des conditions d'essai). La REC atteint ainsi trés rapidement
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une valeur minimale (Rmin). Ensuite la résistance électrique de contact augmente avec la
dégradation du contact jusqu'a atteindre cette variation seuil de la résistance (AR > ARc). Le
nombre de cycles de fretting nécessaire pour atteindre cette condition de défaillance électrique est
définie comme I'endurance du contact, Nc (en nombre de cycle).

La valeur seuil de ARc = 4 mQ a éteé définie par PSA (PSA Groupe, 2018 norme interne
B21 7050) et correspond a la défaillance électrique. La valeur initiale de résistance (R;) n'est ici
pas prise en compte. Ce critere d'endurance peut étre appliqué tant que la valeur de résistance
minimale (Rmin) reste inférieure a 6 mQ. L'avantage de considérer une variation de résistance plutot
qu'une valeur absolue est de permettre une réduction de la dispersion de la valeur de Nc puisque la
variation de résistance n'est due qu'au comportement du contact et non a des artéfacts de mise en
place de I'essai et du contact. Cependant, la fluctuation de la résistance électrique, le bruit de mesure
(appareil de mesure, montage) ou encore des phénomenes de dérive thermique (variation de
température) peuvent entrainer une dispersion des résultats obtenus. Afin de limiter cette
dispersion, il sera considéré qu'un dépassement de la valeur seuil, ARc =4 mQ, doit étre maintenu
durant 5 000 cycles avant que la défaillance électrique (Nc) soit atteinte. De plus, chaque essai a
été dupliqué au minimum trois fois par condition expérimentale testée (excepté dans le Chapitre 3,
pour lequel une cartographie des essais expérimentaux réalisés sera présentée Figure 3. 14).
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2 o001 électrique)
0 1 1 ¢
1.E+02 1.E+03 1.E+04 1.E+05

Cycle de fretting, N
Figure 2. 9: Définition de I'endurance électrique (Nc).

2.4 Caractérisations des revétements

2.4.1 Mesure de I'épaisseur des dépots

Les épaisseurs des dépots électrolytiques sont difficiles a maitriser et peuvent varier le long d'un
méme échantillon du fait d'effets de bord. 1l est donc important de contréler systématiquement les
épaisseurs du revétement et de la sous-couche afin de pouvoir comparer les résultats obtenus pour
différents couples d'échantillons.

Les epaisseurs de la sous-couche de nickel et du revétement (Ag ou Au) sont donc mesures sur
toute la longueur de I'échantillon (20 points de mesure) par fluorescence X. Cette méthode consiste
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a envoyer obliqguement, a la surface de I'échantillon, des rayon X primaires qui traversent le
revétement et provoquent une émission de radiations secondaires par le métal de base et le dépot
analysé (rayon X fluorescents). L'épaisseur est ensuite obtenue a partir de courbes d'étalonnage,
établies préalablement, en analysant I'intensité des radiations secondaires obtenues. Cette méthode
a l'avantage d'étre tres précise, assez rapide et surtout non destructive.

2.4.2 Indentation

Afin de déterminer les propriétés mécaniques des matériaux et I'évolution de ces propriétés, des
mesures de micro et nano indentation, ont été réalisées au cours de ces travaux. Quelques notions
qui seront donc utilisées sont ici rappelées.

L'indentation consiste a appliquer une charge, dans des conditions déterminées, a la surface du
matériau, a l'aide d'un indenteur. Ensuite, en fonction de I'indenteur utilisé et des profondeurs
d'enfoncement, différentes propriétés élastiques, plastiques et viscoplastiques peuvent étre
obtenues. La Figure 2. 10 présente une courbe classique d'indentation sur laquelle I'évolution de
la force (F) est représentée en fonction de I'enfoncement dans le matériau (h). Deux parties
distinctes peuvent étre observées sur cette courbe: la courbe de charge qui correspond a la
pénétration de l'indenteur et la courbe de décharge qui correspond au retrait de I'indenteur.

Charge

Force (F)

Décharge

Déplacement (h) Dy

Figure 2. 10: lllustration d'une courbe classique force-déplacement d'indentation.

L'essai d'indentation permet de déterminer la dureté du matériau, notée H, qui est défini comme
le rapport entre la force maximale appliquée (Fmax) et I'air de contact sous charge projetée (Ac):

Fmax
H = e (2.1)

Il est également possible de déterminer le module d'élasticité réduit du contact, Ec* (tenant
compte de l'indenteur et du matériau indenté). Celui-ci peut étre calculé en faisant I'hypothése que
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le début de la courbe de décharge est dominé par I'élasticité du matériau (Loubet et al., 1986;
Oliver et Pharr, 1992):

Ec=3 |© (2.2)
ou S est la raideur du contact pouvant étre mesuré a partir de la tangente a la courbe de décharge

au point de charge maximale, Fmax. (Figure 2. 10).

Le module d'élasticité réduit, Ec*, étant une contribution de I'élasticité du matériau étudié et de
I'indenteur, le module d"Young du matériau, E, peut étre calculé comme suit:
1 1-v2 1 1—v?

Lo = = ZVind (2.3)

E* E E; Eind

ol E” est le module d'élasticité réduit du matériau étudié, Eind le module d'élasticité de I'indenteur
et v et ving les coefficients de Poisson du matériau étudié et de I'indenteur respectivement.

Ainsi, la dureté (H) et le module de Young (E) du matériau étudié peuvent étre calculés a partir
de la force Fmax, de la raideur du contact, S, de l'aire de contact projeté Ac, et des propriétés
élastiques de I'indenteur.

Les propriétés de l'indenteur sont connues, la force maximale et la raideur du contact peuvent
étre déterminées directement a partir de la courbe d'indentation. Néanmoins, cette courbe ne donne
pas acces directement a la valeur de l'aire de contact. Celle-ci peut étre mesurée directement par
observation MEB, par exemple, ou a partir des données de la courbe d'indentation.

Ainsi deux méthodes permettent de calculer l'aire de contact projetée Ac a partir de la pénétration
h de I'indenteur : le modéle d'Oliver et Pharr qui est le plus utilisé, et le modéle de Loubet qui
permet de tenir compte du bourrelet plastique pouvant étre formé autour de l'indenteur
(Figure 2. 11).

Modele Loubet i Modele Oliver et Pharr
(bourrelet) !
indenteur !
]
}
5 = i surface initiale
h I i ™
C : h
‘ | / \’
T
«—— h
] a ¢
< >!

a

Figure 2. 11 : Représentation schématique de la hauteur de contact selon les modéles de Loubet et
d'Oliver et Pharr.
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- Modeéle d'Oliver et Pharr:
La hauteur de contact est obtenue a partir de I'expression suivante en supposant que
I'affaissement autour de I'indenteur est purement élastique:

he=h— ec+hg (2.4)

Ou & = 0,727 est une constante obtenue par la théorie du contact élastique, et ho le défaut de
pointe.

- Modele de Loubet:
La hauteur de contact est obtenue en tenant compte du bourrelet plastique formé autour de
I'indenteur (Figure 2. 11):

he = a.(h— S+ ho) (2.5)

Ou a est une constante dépendant de la géométrie de I'indenteur utilisé (indenteur Berkovich o=
1,2; indenteur Cuber Corner o = 1,067).

Dans la suite des travaux, le modeéle d'Oliver et Pharr sera considéré pour les essai d'intention
avec indenteur Berkovich. Concernant les essais réalisés avec indenteur Cube Corner, cette
configuration de pointe étant propice a la formation de bourrelet, le modele de Loubet sera
considéré.

Enfin, une fois la hauteur de contact calculée a partir de I'un de ces deux modeéles, l'aire de
contact peut étre exprimée en tenant compte de la géométrie de I'indenteur a partir de I'expression
suivante:

A, = m.tan?(9).h? (2.6)

Ou 6 est le demi-angle au sommet du cone équivalent représentant l'indenteur (indenteur
Berkovich 6 = 70,32°; indenteur Cuber Corner 6 = 42,28°).

La détermination de l'aire de contact permet ainsi de calculer la dureté et le module élastique du
matériau a partir de I'exploitation des données de la courbe d'indentation.

L'essai d'indentation permet également de caractériser les propriétés adhésives du matériau
étudié a travers le suivi de la courbe d'indentation. En effet, lors de la décharge, une force Fadn,
nécessaire au retrait de I'indenteur, peut étre mesurée (Figure 2. 12) (Johnson et al., 1971, Qian
et al.,, 2018). Ce phénomene est grandement influencé par la géométrie de I'indenteur et sera
principalement étudié avec un indenteur Cuber Corner dans la suite de ces travaux.
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Figure 2. 12: lllustration du phénomeéne d'adhésion mesuré par micro-indentation (point Berkovich).

Enfin, il est possible de relier la dureté mesurée a la loi de comportement plastique du matériau.
Pour cela, la contrainte représentative, or, et la déformation représentative associée, &, peuvent étre
exprimée en fonction de la géométrie de l'indenteur et des parameétres d'essai (Tabor, 1971,
Kermouche et al., 2005, Guillonneau et al., 2015):

H
3

o, = 2.7)

& = 0,2.cotf (2.8)

Avec 0 le demi-angle au sommet du cbne équivalent représentant Il'indenteur (indenteur
Berkovich 6 = 70,32°; indenteur Cuber Corner 6 = 42,28°).

Ainsi des essais d'indentation réalisés avec deux géométries d'indenteur différentes permettent
d'obtenir deux couples de points (or, &) de la loi de comportement d'un matériau étudié (par
exemple: indenteur Berkovich g = 0,07; indenteur Cuber Corner g = 0,22).

2.5 Caractérisations des endommagements

L'endommagement des contacts électriques en fretting-usure est dépendant de plusieurs
phénomenes tel que le mode de dégradation des revétements, I'oxydation des matériaux ou encore
la rhéologie du troisiéme corps. Ainsi, afin de caractériser ces endommagements, plusieurs
méthodes d'analyse sont généralement couplées: observations visuelles, analyses chimiques et
quantification de l'usure.

2.5.1 Observations

2.5.1.1 Microscope optigue

L'appareil utilisé est un microscope Axio Scope A.1 ZEISS équipé d'objectifs allant du
grossissement x5 au x100. Cet outil de caractérisation permet notamment de réaliser des
observations métallographiques (Figure 2. 13) en lumiére blanche ou polarisée. A I'aide du logiciel
adapteé il est également possible de réaliser un certain nombre de mesures des traces d'usure par
fretting afin de calculer par exemple les aires de contact finales.
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Figure 2. 13: Observation optique en coupe de la structure d'un substrat laiton CuZn37 aprés attaque
chimique

2.5.1.2 Microscope Electronigue a Balayage (MEB)

Afin de réaliser des observations plus précises des faciés d'usure, les traces de fretting sont
observées a l'aide d'un MEB. L'appareil utilisé est un MEB FEG Tescan Mira. Cet outil permet
d'observer les facies d'usure a une échelle microscopique (Figure 2. 14) et ainsi d'obtenir une
description détaillée des traces de fretting (taille de débris, €jection...) afin d'analyser les modes
d'endommagement opérants (abrasion, adhésion...).

PR

SEM HV: 10.0 kV WD: 5.20 mm | | | MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 403 x Det: SE 200 ym
View field: 687 um | Date(m/dly): 09/21/17 ECL-LTDS

Figure 2. 14: Image MEB d'un trace de fretting (image SE, 10 kV).

2.5.2 Analyses chimigues

En fonction des conditions environnementales testées (humidité, gaz soufiés...), les interfaces
peuvent étre soumises a différents types de réaction chimique pouvant avoir une influence sur les
performances électriques du contact. Afin d'étudier ces phénomenes, des analyses chimiques sont
réalisées (EDX, Raman, XPS).
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2.5.2.1 Analyses EDX

Le MEB Mira est équipé d'une sonde EDX permettant de réaliser des analyses chimiques sous
vide des éléments présents dans les traces de fretting. Plusieurs types d'analyse peuvent ainsi étre

réalisés: cartographies chimiques, profils de concentration ou encore des quantifications
(Figure 2. 15).

Concentration (At.%)

0 100 200 300 400
Distance (um)

Figure 2. 15: Image MEB d'un trace de fretting couplée a une analyse EDX: quantification des
éléments présents au centre de la trace et profil 2D des concentrations.

De fagon a pouvoir comparer les analyses réalisées sur différents couples et pour différentes
conditions, une méthode d'analyse a été definie au sein du laboratoire par Laporte et al., 2015. Un
diametre d'analyse (d) est ainsi fixé correspondant a 20% du diamétre final de la trace de fretting,
tel que d=0,2.0+ de fagon & extraire une composition chimique "moyenne"” au sein de la trace de
fretting expertisée (Figure 2. 16). Les analyses EDX sont réalisées sur les deux échantillons du
contact (supérieur et inférieur) puis une moyenne globale des concentrations est alors considérée.

Zone de l'analyse EDX

e=2pmA N d /

Oy
Diamétre fina
de la trace de

fretting

Figure 2. 16: Représentation schématique de la méthode d'analyse d'une trace de fretting (Laporte et
al., 2015).

Zone de l'analyse EDX

Les analyses EDX sont réalisées a 20 kV. Pour cette tension et avec les matériaux étudiés, la
pénétration maximale du faisceau d'électron est Iégerement inférieure a 1 um (avec une trés faible
proportion du faisceau atteignant cette profondeur maximale). Cette épaisseur de pénétration doit
étre prise en compte pour l'interprétation de la composition chimique des couches superficielles
dont les concentrations peuvent apparaitre négligeables en lien avec leur trés faible épaisseur. La
taille de spot d'analyse est d'environ 1 pm?, soit un volume analysé d'environ 1 pm?.
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Enfin, I'analyses EDX permet seulement d'identifier les éléments chimiques présents et non les
composés formeés (nature des oxydes par exemple). Pour cela, deux autres techniques d'analyse
chimique complémentaires sont utilisées, I'analyse Raman et XPS.

2.5.2.2 Analyses Raman

La spectroscopie Raman est une technique de caractérisation non destructive permettant de
déterminer la composition moléculaire et la structure d'un matériau. Cette méthode d'analyse est
basée sur l'interaction lumiere-matiere et s'appuie sur la vibration des liaisons entre atomes d'une
molécule pour caractériser le matériau étudié.

Ainsi, a partir des fréquences des raies mesurées par Raman (spectre Raman, Figure 2. 17) la
nature des espéces chimiques formées peut étre identifiée a partir de spectres de référence de ces
composés. L'appareil utilisé pour ces analyses est un micro-Raman HORIBA équipé d'un laser de
longueur d'onde A = 532 nm (puissance 25mW, objectif x100, réseau 1200 I/mm, diamétre du spot
d’analyse inférieur a 1pm). La pénétration du faisceau est ainsi trés faible (de l'ordre de la dizaine
de micron) et adaptée a I'analyse en I'extréme surface.

ZnO NiO CuO

NiO CuO

Intensity (u.a)

250

450

650

850

1050

1250

Raman shift (cm-1)
Figure 2. 17: Exemple de spectre Raman réalisé au sein d'un trace de fretting.

2.5.2.3 Analyses XPS

La mesure par XPS repose sur I’étude de la distribution en €nergie cinétique des photoélectrons
éjectés d’un échantillon sous I’impact de rayons X d’énergie connue. La variation de 1’énergie de
liaison des photoélectrons en fonction de I’environnement chimique des atomes dont ils sont issus
permet ainsi de remonter a la structure moléculaire du composant analysé (Figure 2. 18).

Ainsi, un spectre XPS se compose de plusieurs pics d’émission de photoélectrons,
caractéristiques des niveaux électroniques des éléments en présence dans le matériau. En identifiant
les énergies associées a chaque pic, il est possible de déterminer la nature des atomes présents dans
ce matériau mais aussi leur environnement chimique (liaisons chimiques) et ainsi d'identifier les
especes chimiques formées. Cette technique de caractérisation est adaptée a I'étude surfacique des
matériaux puisque la profondeur d'analyse ne dépasse pas 10 nm.

81



Chapitre 2. Démarches expérimentales

x103
140
.Ag MNN oL Ag3s Ag3p Ag 3d
120\ N\ ¢ O /
i J.Lw"”"
— 100 N i
o
C
= 80 -
— L
@ “\
& 604 “
E 4
40+
| Ag4s
20+ ./‘-'“"\l'%_’“m—u~ 3\\\’
R T o T R S P O T A I S T T T
1200 1000 800 600 400 200 0

BindingEnergy (eV)
Figure 2. 18: Exemple de spectre général d'un échantillon en argent

Les mesures XPS et surtout I'analyse des spectres peut s'avérer complexe, c'est pourquoi les
analyses XPS réalisées au cours de ces travaux ont été effectuées chez PSA au Centre Technique
de Vélizy dans le département Analyse et Caractérisation des Matériaux. L'appareil utilisé est un
XPS AXIS ULTRA équipé d'une source monochromatique Al Ko (1486,6 eV) sous une puissance
d'environ 100W. La neutralisation de la surface est assurée par un systeme produisant des électrons

de faible énergie (< 10 eV).
2.5.3 Analyse de l'usure

Les traces de fretting sont scannées a l'aide d'un profilometre interférométrique 3D (VEECO
Wyko NT 9300) afin de d'analyser la morphologie 3D des facies d'usure (Figure 2. 19). Les
données sont traitées grace au logiciel Vision. Ces analyses permettent de compléter les
observations faites au MEB en rendant compte, par exemple, de la forme de la trace ou de la
présence de débris piégés dans le contact.

Figure 2. 19: Profil 3D redressé d'une trace de fretting réalisé au profilométre directement aprés un
essai.
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2.5.3.1 Quantification de l'usure

Il est également intéressant de pouvoir quantifier 'usure en déterminant les volumes de matiére
enlevée ou encore les profondeurs d'usure générées au sein de l'interface.

Pour cela, les échantillons sont d'abord nettoyés a I'éthanol dans un bain a ultrason pendant 15
minutes afin d'éliminer les débris présents. Les traces sont ensuite de nouveau scannées puis les
profils 3D sont analysés par le logiciel Wyko Vision afin de déterminer les volumes usés (V) et les
profondeurs maximales de la trace (hmax).

Le volume usé, V, est la somme des volumes usés de I'échantillon supérieur (Vs) et inférieur
(Vi):

V="V+V, (2.9)

Néanmoins, il faut noter que des phénomenes de transfert de matiere entre les deux surfaces ou
de collage peuvent apparaitre au sein des traces et ainsi conduire a des volumes positifs de matiére
(V+) comme illustré sur la Figure 2. 20. Ainsi, le volume usé d'un échantillon peut étre calculé a
partir de I'expression suivante:

VoouV,= V.-V, (2.10)

La profondeur maximale de trace hmax est, quant a elle, la moyenne de la profondeur maximale
de I’échantillon supérieur (hmax;s) et inférieur (hmax,i).

hmaxst Pmax;
Ry = X tmaxt (2.11)

Profil 3D Profil 2D
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Figure 2. 20: lllustration de la méthode de mesure des volume positif (V) et négatif (\V.).

2.5.3.2 Troisiéme corps

Afin d'identifier la proportion de troisieme corps (lit de debris), la méthode développée par
Arnaud et al., 2015 sera utilisée dans la suite de ces travaux.

Cette méthode est illustrée dans le cas de barreaux croisés par la Figure 2. 21. Elle consiste,
apres nettoyage des contacts a superposer les profils 2D non redressés, obtenus dans la direction
de glissement, de 1’échantillon supérieur et inférieur. Le vide pouvant étre mis en évidence entre
les deux profils est associé a I'épaisseur du troisieme corps piégeé dans l'interface. L'hypothese que
ce vide correspond a la présence du troisiéme corps se justifie par le fait que cet espace ne peut
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rester vide sans quoi il n'y aurait pas d'interaction entre les surfaces et donc pas d'usure des surfaces.
Cet espace est donc rempli d'un lit de débris au cours de l'essai de fretting permettant la
transmission des efforts entre les deux surfaces (Arnaud, 2018).

Profil 2D
échantillon .
i inférieur Z(um)

Superposition Profil 2D

des profils 2D ' échantillon
" | Echantillon — i /superieur

inférieur
o /L~
-400 \ 400

Echa,nt.illon Surface initiale
Superieur échantillon

formeinitiale ri
/ 21 = supérieur

échantillon inférieur

Figure 2. 21: lllustration de la méthode de superposition des profils 2D.

2.6 Conclusion

Les différentes techniques expérimentales utilisées durant ces travaux de recherche ont été
présentés, que ce soit pour la réalisation des essais de fretting ou I'analyse des phénomenes mis en
jeu.

Dans un premier temps, le principe de fonctionnement des différents bancs d'essai et leurs
spécificités ont été présentés afin de contextualiser les essais de fretting.

Ensuite, une description du contact électrique étudié a été faite tout en introduisant le critére de
défaillance électrique utilisé au cours de cette étude.

Les méthodes de caractérisation des matériaux a travers le contréle des épaisseurs des
revétements et I'étude de leurs propriétés mécaniques ont été développées.

Enfin, I'ensemble des procédures de caractérisation des endommagements a été présenté. Les
méthodes d'analyse visuelle (optique, MEB), chimique (EDX, Raman, XPS) et quantitative
(profilometrie) qui seront utilisées dans la suite du manuscrit ont aussi été présentées.
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3.1 Introduction

De nombreuses études ont été menées sur les contacts argentés afin de caractériser leur
comportement vis-a-vis de la résistance électrique sous sollicitation de fretting usure. Hannel et
al. 2001, soulignent I’importance du régime de glissement sur les performances des contacts
électriques. En glissement partiel, la zone collée au centre du contact permet de maintenir une
résistance électrique faible et stable conduisant a une "endurance™ électrique infinie. En revanche,
au-dessus d’une amplitude de transition (5;), la condition de glissement total entraine 1’usure des
surfaces conduisant a une augmentation de la résistance électrique in fine un défaut de
fonctionnement. Fouvry et al., 2011, montrent que I’évolution de 1’endurance, soit Nc tel que
AR > ARn = 4 mQ, en fonction de I’amplitude de déplacement peut s'exprimer par une loi
puissance décroissante. De plus, ils montrent que la défaillance électrique peut étre corrélée a une
concentration seuil d'argent restant dans I’interface. Ainsi une condition de défaillance électrique
a été exprimee telle que N=Nc (AR > AR = 4 mQ) lorsque [Ag] > [Ag]w. = 5 at.%. Par la suite,
Laporte et al., 2015, ont complété ce critére de défaillance électrique en intégrant une condition
supplémentaire sur 1’oxydation de I’interface : N=Nc lorsque [Ag] > [Ag]n. =5 at.% et [O] > [O].
=45 at.%.

L’évolution de la dégradation électrique reste aujourd’hui assez complexe a décrire, certains
points restent a approfondir, notamment sur les mécanismes d’usure, le comportement du troisiéme
corps et sa composition chimique. Ces aspects seront développés dans la premiere partie de ce
chapitre.

De nombreux travaux (Fouvry et al., 1996) ont demontré un lien entre la cinétique d'usure et
I'énergie de frottement dissipée dans l'interface. Cette approche énergétique a été reprise dans les
travaux de Perrinet et al., 2013 et Laporte et al., 2015 afin de prédire 1’endurance électrique des
contacts a partir des chargements de fretting (force normale P et amplitude de glissement 54). Les
travaux, portant sur la prédiction de I'endurance électrique (Nc), sont formalisés a partir de I'énergie
de glissement et donc de I'amplitude de glissement (Eq o« §¢"). Cependant, le contact électrique d'un
connecteur industriel n'est pas directement soumis a une amplitude de glissement (84°) mais a un
déplacement (57). Ainsi, une augmentation de la force normale, et donc de la force tangentielle,
favorise une augmentation de la déformation tangentielle du systeme global (contact + échantillons
+ banc d’essai). Par conséquent, pour une amplitude de déplacement donnée, cela induit une
diminution du glissement effectif au sein de I’interface. Cette réduction du glissement au niveau
du contact diminue la contribution du glissement et donc la dissipation dans I’interface.

La deuxieme partie de ce chapitre consistera donc a clarifier cet aspect, en particulier en prenant
en compte I’accommodation du déplacement induite par la déformation tangentielle de I'essai et
des échantillons.

3.2 Etude de la dégradation électrigue du contact

L'objectif de cette partie est d’apporter des précisions sur les modes de dégradation induisant
l'augmentation de la résistance électrique de contact (REC) en milieu sec et a température ambiante.
Pour cela, une étude des mécanismes d’usure sera dans un premier temps réalisée. Ensuite, des
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analyses chimiques a la défaillance électrique permettront de caractériser le troisieme corps. Enfin,
I’évolution de la dégradation de I’interface sera étudiée.

Cette étude a été conduite sur des contacts homogenes CuzZn37/Ni/Ag (Figure 3. 1). La force
normale est gardée constante a P = 3N de méme que la température et ’humidité fixées a T =25°C
et HR = 10%. Les essais de fretting sont réalisés avec une ouverture de cycle constante do= 9um
(asservissement en ouverture de cycle) a une fréquence f = 30Hz.

Ag i e=2um
Ni ¢ Zpm
CuZn37
(substrat)

Figure 3. 1 : Configuration du contact étudié

3.2.1 Analyse des mécanismes d’usure

Afin d’étudier les mécanismes d’usure, des observations MEB et des analyses profilometriques
ont été réalisées a la défaillance électrique afin de rendre compte de la morphologie des traces de
fretting et du troisiéme corps. La Figure 3. 2 présente les observations faites sur 1’échantillon
inférieur, des morphologies similaires étant observées sur 1’échantillon supérieur.

Les profils 3D et 2D redressés (Figure 3. 2 (a)) présentent une aspect assez uniforme de la trace
de fretting, creusée en forme de U. L’observation MEB de la trace dans son ensemble (Figure 3. 2
(b)) montre la présence de débris fins et pulvérulents éjectés du contact. L’intérieur de la trace
(Figure 3. 2 (c)) semble assez lisse en son centre, avec la présence de larges "plaquettes” en
périphérie. Ainsi, de fines lamelles semblent se détacher des surfaces puis, celles-ci sont réduites
en débris pulvérulents dans le contact et participent a 1’usure des surfaces.

| T=25°C, HR=10% ‘

£l
2

Figure 3. 2 : Observations profilometriques et au MEB réalisées sur 1’échantillon inférieur a la défaillance
électrique Nc = 100 000 cycles
(Ag/Ag, P=3N, 8= 9um, f=30Hz, HR=10%, T=25°C)
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La superposition des profils 2D suivant la direction de glissement, obtenus aprés nettoyage des
contacts, permet d’évaluer la morphologie du lit de débris dans I’interface (Figure 3. 3). Les profils
supérieur et inférieur s’ajustent parfaitement. Cela signifie que 1’épaisseur de troisiéme corps piégé
dans I’interface est assez faible (de 0,5 & 1 um maximum par endroit), confirmant que les débris
sont relativement rapidement éjectés du contact.

1 2 um)

forme initiale
échantillon inférieur

Profil 2D
échantillon supérieur

Figure 3. 3 : : Superposition des profils 2D non redressés, a Nc = 100 000 cycles, suivant la direction de
glissement, de I’échantillon supérieur et inférieur, apres nettoyage des contacts.
(Ag/Ag, P=3N, 8= 9um, f=30Hz, HR=10%, T=25°C)

3.2.2 Analyses chimiques de I’interface

Afin de compléter I’interprétation des phénomenes mis en jeux dans 1’usure des contacts, des
analyses EDX et Raman ont été effectuées dans les traces de fretting.

Concernant les analyses EDX, la méthodologie développée au sein du LTDS par Laporte et al.,
2015 est ici appliquée. Pour rappel, un diamétre d’analyse (d) a été fixé et correspond a 20% du
diameétre final de la trace de fretting, tel que d=0,2.0f. Ces analyses chimiques ont été réalisées sur
les deux échantillons en contact (I’échantillon supérieur et I’échantillon inférieur) puis une
moyenne des concentrations a été considérée.

100
90
80
70
60
50
40
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20
10

Concentration (At.%)

0 100 200 300 400
Distance (um)

Figure 3. 4 : Analyse EDX de la trace de fretting réalisée a la défaillance électrique Nc = 100 000
cycles (Ag/Ag, P=3N, 8o= 9um, f=30Hz, HR=10%, T=25°C)
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La Figure 3. 4 présente les concentrations atomiques des éléments au centre la trace de fretting
(méthode précédemment décrite) ainsi que les profils de concentration suivant la direction de
glissement.

Les concentrations des éléments présents dans la trace a la défaillance électrique sont en bon
accord les résultats de Laporte et al., 2015: la défaillance électrique correspond a une
concentration seuil en argent, [Ag]n = 5 at.% et en oxygene, [O] = 45 at.%.

Les profils de concentration des éléments métalliques confirment la forme d’usure observée sur
les profils 2D. En effet, la concentration en argent évolue également en forme de U. L’usure étant
ainsi plus importante au centre du contact, les éléments du substrat apparaissent au cceur de la trace
(cuivre et zinc). La concentration en nickel est quant a elle plus importante en périphérie ou la sous-
couche n’a pas été entierement usée. Enfin, le taux d’oxydation est homogéne sur I’ensemble de la
trace, avec [O] = 40 at.%, confirmant la présence d’une couche oxydée homogeéne sur I’ensemble
de la surface frottée.

Revétement 3¢ corps Substrat Sous-couche

Element % at. Element % at. Element %at. | %wt. Element % at.
Oxygéne 7 Oxygéne 43 Oxygéne 2 1 Oxygéne 0
Argent 92 Argent 14 Argent 0 0 Argent 0
Nickel 1 Nickel 40 Nickel 0 0 Nickel 99
Cuivre 0 Cuivre 2 Cuivre 63 63 Cuivre 1
Zinc Zinc Zinc Zinc
Total Total Total Total

SEM HV: 10.0 kY MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx
View floid: 138 pm ECLLTDS

(b)

Figure 3. 5 : Observation en coupe de la trace de fretting a la défaillance électrique
Nc = 100 000 cycles.
(a) observation MEB et analyses EDX. (b) observation optique.
(Ag/Ag, P=3N, &= 9um, f=30Hz, HR=10%, T=25°C)
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La Figure 3. 5 présente les observations en coupe de la trace de fretting (MEB et optique)
suivant I'axe médian de glissement. L’image optique (Figure 3. 5 (b)) confirme que le revétement
d’argent a entiérement été usé sur I’ensemble de la longueur de fretting. La sous-couche de nickel
est elle aussi fortement usée, bien qu'elle apparaisse encore présente sur de tres fines épaisseurs par
endroits. En modifiant le contraste, la présence du troisiéme corps est mise en évidence dans la
trace. Les analyses EDX réalisées sur le troisieme corps (Figure 3. 5 (a)) révelent que celui-ci est
fortement oxydé ([O] = 43 at.%). Il est principalement composé de nickel ([Ni] = 40 at.%) puis
d’argent ([Ag] = 14 at.%). Les éléments du substrat ne sont présents qu’en trés faibles proportions
([Cu] + [Zn] = 3 at.%).

Enfin, afin de déterminer la nature des oxydes formés, des analyses Raman ont été réalisées sur
les traces de fretting a la défaillance électrique. L’analyse du spectres Raman (Figure 3. 6) suggere
la formation des oxydes suivant :

- NiO (Mironova-Ulmane et al., 2007; Tangcharoen et al., 2018)
- CuO (Dolai etal., 2017; Verma et al., 2018 ; Zhang et al., 2014)
- ZnO (Tangcharoen et al., 2018 ; Raji et al., 2017)

L’analyse de ce spectre suggere une concentration largement dominée par I'oxyde NiO (pic bien
plus marqué), ce qui est cohérent avec les concentrations atomiques obtenues en analyse EDX
(Figure 3. 5 (b)). Enfin, les analyses Raman ne semblent pas mettre en évidence I’oxydation de
I’argent.

ZnO NiO ZnO NiO CuO NiO CuO

Intensity (u.a)

1 N N 1 N 1 1o

250 450 650 850 1050 1250

Raman shift (cm?)

Figure 3. 6 : Analyses Raman réalisées sur la trace de fretting a la défaillance électrique Nc = 100 000
cycles (Objectif: x100, A=532 nm, taille de spot: 0,72 um, 25 mW, réseau: 1200 I/mm) (Ag/Ag, P=3N,
8o= 9um, f=30Hz, HR=10%, T=25°C)
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3.2.3 Evolution de la dégradation de I’interface

Afin d’étudier la relation entre 1’évolution de la résistance électrique de contact (REC) et la
dégradation de I’interface, des analyses EDX ont été réalisées sur des essais de fretting interrompus,
en suivant la méme méthodologie d’analyse que précédemment.
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(a) Cycle de fretting, N (b) Cycle de fretting, N (c) Cycle de fretting, N

Figure 3. 7 : (a) Evolution de la résistance ¢lectrique de contact au cours d’un essai de fretting.
(b) Evolution des concentrations des éléments présents dans 1’interface.
(c) Evolution du coefficient de frottement, p.
(Ag/Ag, P=3N, 8= 9um, f=30Hz, HR=10%, T=25°C)

La résistance électrique, R, diminue légérement lors des 2 000 premiers cycles de fretting puis
augmente de fagon quasi linéaire jusqu'a environ 25 000 cycles. Ensuite une zone de fluctuation de
peut étre observée jusqu'a 80 000 cycles avant que la résistance augmente rapidement, conduisant
ainsi a la défaillance électrique (Figure 3. 7 (a)). Concernant 1’évolution des concentrations en
éléments dans la trace (Figure 3. 7 (b)), il peut étre noté que le taux d’argent diminue brutalement
lors des premiers cycles de fretting, [Ag] passe en dessous de 20 at.% aprées seulement 5 000 cycles.
Ainsi, la forte adhésion entre les surfaces en début d’essai, comme en témoigne le pic du coefficient
de frottement (phénomeéne de cold-welding, Figure 3. 7 (c)), entraine une usure importante du
revétement. Ensuite, une diminution continue de la concentration en argent est observée jusqu’a la
défaillance électrique traduisant un régime stable de 1’usure en lien avec I’augmentation linéaire
de la REC et une évolution stable du coefficient de frottement. L’évolution des concentrations en
nickel et cuivre traduit également 1’augmentation de 1’usure. En effet, la forte délamination du
revétement argent lors des premiers cycles entraine 1’apparition rapide du nickel. Ensuite la
concentration en nickel [Ni] est stable jusqu’a ce que ’'usure de la sous-couche soit suffisamment
importante. La concentration en nickel diminue alors en fin de vie du contact lorsque les éléments
du substrat sont atteints. Une augmentation significative de la concentration en cuivre est alors
constatée. Enfin, I’évolution du taux d’oxygene constitue un aspect intéressant. Celui-ci augmente
fortement lors des premiers cycles de fretting, en lien avec la forte chute de [Ag] et la mise a nu
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des élements métalliques constituant la sous-couche et le revétement. Par la suite le taux d’oxygene
est assez stable sur I’ensemble de ’essai de fretting traduisant la présence d’un film oxydé
homogeéne depuis I’apparition du nickel et jusqu’a la défaillance électrique.

Ces analyses suggérent donc que le critére de défaillance électrique retenu sur la concentration
en argent semble plus pertinent que celui sur la concentration en oxygéne. Cependant, la rapide
augmentation de la concentration en cuivre observée avant la défaillance électrique interroge sur
le réle des oxydes de cuivre dans I'augmentation de la résistance électrique.

Afin d'analyser l'influence de I'apparition du cuivre sur la défaillance électrique, des essais de
fretting ont donc été menés sur des contacts argent présentant une sous-couche de nickel plus
épaisse (eni = 2,8 um). Il est tout d'abord important de noter que I'endurance obtenue pour ces
contacts (eni = 2,8 um) est similaire a celle observée précédemment sur des contacts argent
"standards" avec sous-couche nickel de 2 um (i.e. Nc = 100 000 cycles). La Figure 3. 8 compare
les concentrations atomiques, obtenues par analyses EDX, des éléments présents dans la trace a la
défaillance électrique pour des contacts argent avec une sous-couche de nickel de 2 um et de 2,8
pum. Les analyses montrent ainsi des concentrations similaires en argent et en oxygeéne a la
défaillance électrique pour ces deux configurations de contact. En revanche, les concentrations en
nickel et en éléments du substrat (cuivre, zinc) different fortement. En effet, pour un contact avec
une sous-couche de nickel plus importante (eni = 2,8 um), la défaillance électrique est atteinte alors
que le substrat est a peine atteint, comme en témoigne les concentrations tres faibles en cuivre et
en zinc ([Cu] = 1,5 at.%, [Zn] = 0,5 at.%). La concentration en cuivre présent dans l'interface ne
semble donc pas déterminante dans I'apparition de la défaillance électrique.

Ces résultats montrent que l'influence des oxydes de cuivre ou de zinc sur la défaillance
électrique est similaire a celle des oxydes de nickel. Ainsi, la défaillance électrique est atteinte
lorsque la concentration en argent devient trop faible pour assurer une bonne conductivité et lorsque
I'interface est recouvert d'un film d'oxydes homogene (oxydes de nickel, cuivre et zinc).

50
= 45 @ Sous-couche
& 20 Ni 2 pum
° L
> 35 W Sous-couche
g Ni 2,8 um
30 r
S 25 | Substrat
®
s 20
[=
g 15
]
O 10 }

5 L

0

(o] Ag Ni Cu Zn

Figure 3. 8: Comparaison des compositions chimiques obtenues par analyse EDX a la défaillance
électrique (Nc = 100 000 cycles) sur des contacts laiton / Ni (2um) / Ag (2um) et laiton / Ni (2,8 um) / Ag

(2pum).
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3.2.4 Conclusion

Dans cette partie, les mécanismes d’usure des contacts en argent ont été étudiés en milieu
ambiant sec.

Le premier mécanisme d’usure qui intervient dans la dégradation de I’interface est I'usure
adhésive. Les surfaces d’argent en contact présentant une forte adhésion, des jonctions sont créées
induisant d’importants arrachements de matiére. Le revétement d’argent est ainsi fortement
dégradé dés les premiers cycles de fretting laissant apparaitre les éléments de la sous-couche et du
substrat en surface.

Par la suite, un régime stabilisé d’usure se met en place. L’usure est principalement par
oxydation (Quinn et al. 1983). En effet, aprés 1’usure partielle du revétement d’argent, les éléments
non-nobles constituant la sous-couche et le substrat sont en contact avec 1I’environnement et soumis
aux sollicitations de fretting, ce qui entraine leur oxydation rapide. Un film d’oxydes se forme ainsi
en surface (présence de plaquettes) puis sous ’effet du cisaillement, ce film se fracture en débris
qui sont ensuite ¢jectés du contact. Le flux d’éjection des débris est assez €levé et la quantité de
troisiéme corps piégé dans I’interface est faible. Une deuxieme approche de ce mécanisme d'usure
peut également étre émise. Il peut, en effet, étre supposé que l'usure des surfaces intervient
principalement par abrasion entrainant la formation de debris qui, par la suite seulement, s'oxydent.
Néanmoins, I'nypothése d'une usure par oxydation semble a privilégier du fait de la taille des nano-
débris observés et la présence de plaquettes dans l'interface, laissant davantage penser a des
couches oxydées qu'a des agglomérats de débris. Il n'est enfin pas exclu que ces deux mécanismes
d'usure soient couplés et interviennent simultanément.

Concernant la composition de l'interface, la formation d’oxyde de NiO, CuO et ZnO a été
observée a la défaillance électrique. Enfin, une bonne conductivité du contact est assurée tant
qu’une quantité suffisante d’argent est encore présente dans I’interface. Ces travaux semblent ainsi
confirmer la condition de défaillance électrique lorsque la concentration en argent devient
inférieure & une valeur seuil ([Ag]wn. = 5 at.%), avec une interface constituée d'une couche
homogeéne d'oxydes ([O] > [O]n = 45 at.%).
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3.3 Influence de la force normale et du déplacement

L’objectif de cette partie est d’¢étudier I’influence des parametres de chargement (force normale
et déplacement) sur le comportement en fretting des contacts électriques argent. Afin de représenter
les cas réels de sollicitations observées sur connecteurs industriels, 1’accommodation du
déplacement sera prise en compte. Pour cela, les essais de fretting ont été realises en imposant une
amplitude de déplacement (8") au systéme (asservissement en déplacement) et non une consigne
en amplitude de glissement du contact (84°). Comme vu précédemment lors de la description du
cycle de fretting, (cf. Chapitre 1), I’amplitude de déplacement imposée (3°) peut étre exprimée
comme la somme de I’amplitude de glissement du contact (8¢") et de I’accommodation tangentielle
totale du déplacement (d1) (appareillage + contact). Cette derniére pouvant étre supposée élastique,
on obtient la description suivante du déplacement (Figure 3. 9):

8" =8 +6p =68, +Crx Q" (3.1)

Avec Cr la complaisance totale du systtme (Ct = Ca + Cc, avec Ca la complaisance de
I’appareillage et Cc la complaisance du contact) et Q* I’amplitude de la force tangentielle.

Amplitude de déplacement

Force tangentielle x
8 8" (jm)

QM) /

Amplitude de
la force tangentielle Q"

Raideur du systéme / Déplacement

1/Cy (N/um) i 7 3 (um)

Ouverture de cycle 8, (Lm)
~ Amplitude de glissement &, (um)

Figure 3. 9 : Description du cycle de fretting et de 1’accommodation du déplacement

Dans un premier temps, I’impact de la force normale sur le régime de glissement (transition
glissement partiel / glissement total) et sur I'endurance électrique sera étudié. Enfin, en se basant
sur I’approche énergétique précédemment développée par Laporte et al., 2015, les effets couplés
de la force normale et de I’amplitude de déplacement seront formalisés afin de prédire I’endurance
des contacts en prenant en compte la complaisance du systeme.

Les essais de fretting ont été effectués sur des contacts CuzZn37/Ni/Ag
(Figure 3. 10) a une fréquence f = 30Hz. La température et I’humidité sont contrdlées et fixées a
T =25°C et HR = 10%.
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Ag i e=2um
Ni I Zpum
CuZn37
(substrat)

Figure 3. 10 : Configuration du contact étudié

3.3.1 Caractérisation du régime de glissement du contact

Comme vu précédemment, tant qu’une condition de glissement partiel est opérante au niveau
du contact, une endurance électrique infinie est obtenue. Ainsi, il apparait essentiel d’étudier et de
formaliser 1’évolution de I’amplitude de transition &, marquant la transition entre glissement
partiel (G.P) et glissement total (G.T), en fonction de I'effort normal.

3.3.1.1 Etude expérimentale de la transition glissement total / glissement partiel

Afin de déterminer efficacement la condition de glissement opérante a 1’interface, le critere
énergétique de transition "A" a été utilisé. Pour rappel, "A" est définie par Fouvry et al., 1996
comme le ratio de 1’énergie dissipée Eq par 1’énergie totale E: (énergie dissipée pour une raideur
infinie du systéeme):

— Ea _ Eq
A= Er  4X8"XQ* (3-2)

Ensuite, le contact étudié étant équivalent a un contact sphere/plan (avec un rayon de sphere
équivalent aux rayons des cylindres), il a été montré que la transition G.P/G.T est définie par une
valeur seuil At=0,2 (lorsque A > A, un régime de glissement total est opérant dans le contact) (cf.
paragraphe 1.4.2.2 Régime de glissement).

Ainsi, dans un premier temps, afin d’établir expérimentalement la transition G.P/G.T, des essais
en déplacement variable (VDA) (méthode introduite par Voisin et et., 1995) ont été réalisés pour
différentes forces normales. Cette méthode consiste a augmenter progressivement 1’amplitude de
déplacement en suivant I’évolution du coefficient de frottement, pu, et du ratio énergétique A.
L’amplitude de transition &, pour une force normale donnée, peut ainsi étre obtenue a partir d’un
seul essai expérimental. La Figure 3. 11 présente un exemple de test VDA effectué pour une force
normale P = 2N. L’amplitude de déplacement est augmentée progressivement par petits incréments
(A8" = 0.5 um) et maintenue constante pendant une durée suffisante pour que la condition de
glissement soit stabilisée (AN = 15 000 cycles). La valeur de I’amplitude de transition est ensuite
obtenue lorsque "A" dépasse la limite At=0,2. Pour le test en question, a P = 2N, une amplitude
de transition de &;'= + 2,5 um est obtenue. 1l est également intéressant de noter que la transition
G.P/G.T correspond également a une discontinuité du coefficient de frottement, marquant la
transition entre le régime de frottement statique et de glissement dynamique.

98



Chapitre 3. Etude d’un contact en argent en milieu ambiant et sec
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Figure 3. 11 : Méthode de déplacement variable, VDA. (Ag/Ag, f=30Hz, P=2N)

Cette méthode a été appliquée pour différentes force normales P =[2 ;3 ;4 ;5; 6 NJ, ainsi les
amplitudes de transition correspondantes sont compilées dans la Table 3. 1 tandis que la carte de
fretting correspondante (i.e. P - &) est représentée sur la Figure 3. 12. L’évolution de la valeur
expérimentale de I’amplitude de transition avec la force normale appliquée est quasi linéaire et
passe par I’origine. Le coefficient de frottement a la transition G.P/G.T, W, varie peu avec la force
normale.

8 (xum)  Simindun g _gegro
P(N) (otenuespar  (+um) 4= St "t Mindlin K,
VDA) (calculées) (£ pm)
2 2.5 0.78 1.72 1.05
3 4 1.02 2.98 1.01
4 5.5 1.24 4.26 0.96
5 6.5 1.44 5.06 1.1
6 7.5 1.62 5.88 1.06

Table 3. 1: Amplitudes de transition pour différentes forces normales, obtenues par VDA (3;") et
calculées avec le formalisme de Mindlin (8¢ yinq1in) €t coefficient de frottement .
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* * *
SLA_Gt'GLmMM

6 |

P(N)

8¢ (um)
Figure 3. 12 : Carte de régime de glissement : évolution de I’amplitude de transition obtenue par VDA
(8") et calculée avec le formalisme de Mindlin (8; pinq1:) €n fonction de la force normale P.

3.3.1.2 Formulation analytique de I’amplitude de transition 8¢

Une part importante du déplacement imposé est accommodée par le banc d’essai. Ainsi,
I’amplitude de transition mesurée peut se définir comme la somme du déplacement réel du contact,
pouvant étre estimé par la théorie de Mindlin, 1949 et 1953 (62_ Mindlin)» €t d’une partie
accommodée par I’appareillage (montage expérimental + échantillon) (¢ 4) :

8{ = 8¢ minaiin t Ot.a (3.3)

La théorie élastique de Mindlin, en se basant sur la théorie de Hertz, 1882, des solides semi-
infinis, permet d’exprimer I’amplitude a la transition G.P/G.T par la formulation suivante (dans le
cas présent, la présence du revétement est "abusivement" négligée ce qui peut se justifier par le fait
que I'épaisseur des dépdts est tres faible (e < 4 um) par rapport au rayon de Hertz (an = 45 pm pour
P = 3N).

* UXPXK
t,Mindlin — a . (34)
Oou:
_ i 2—1/1 2—V2
K1_16X(61 + G, ) (3.5)

Avec G le module élastique de cisaillement:

E

G = o (36)
Avec a le rayon de contact de Hertz (an):
1
__ (3XPXR"\3
a= ( 4XE* ) (3.7)
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Avec E* le module élastique équivalent:

.2 .2
%: 1 V1+1 V3 (38)
E Eq Ey

Et R” le rayon équivalent:
1,1 (3.9)

R* Ry R

En considérant 1’équivalence sphére/plan du contact, R1 = Rsphere = R et Ro= Rpian = o0, ainsi
R* = R, avec R le rayon des cylindres croisés. De plus, le contact étant homogene (E=E1=E; et
v=v1=v2) I’expression peut étre simplifiée comme suit:

N p2/3
tMindlin = M X =75 X Ky (3.10)
Avec

32/3 2-v)x(1+v)
25/3xE2/3 (1—1/2)1/3

Ky = (3.11)

En négligeant la présence des revétements et en considérant les propriétés élastiques du laiton
Cuzn37 (module élastique E= 101 GPa et coefficient de Poisson v = 0,34) et en tenant compte d’un
coefficient de frottement estimé a p = 1,05 (valeur moyenne pour les différentes forces normales
appliqués), les valeurs de I’amplitude de transition & yain SONt calculées et compilées dans la
Table 3. 1. La Figure 3. 12 présente I’évolution de 8; ynaiin €N fonction de P. Comme attendu de
I’équation (3.10), une évolution en loi puissance est obtenue tel que:

3/2

Pt X 6;, Mindlin (3-12)

Il est important de noter que dans la théorie de Mindlin, I’amplitude de transition G.P/G.T est
ainsi proportionnelle a p, P¥% et R™Y3,

Le modele de Mindlin prédit des valeurs d’amplitude de transition tres petites par rapport a
celles obtenues expérimentalement. Ceci suggere que le montage expérimental et surtout les
échantillons présentent une raideur assez faible par rapport a celle du contact. Ainsi le déplacement
mesuré est essentiellement accommodé par I’appareillage d’essai (montage expérimental +
échantillon).

La contribution du déplacement de I’appareillage peut étre estimée en soustrayant la part due au
contact, &, yinaiin » de ’amplitude totale mesurée, &;". Ces valeurs, 8¢ 4, sont compilées dans la
Table 3. 1 et tracées sur la Figure 3. 12. Une évolution linéaire passant par I’origine est observée,
confirmant 1’idée que I’accommodation de I’appareillage d’essai peut s’exprimer a partir d’une
équation linéaire avec la force normale P et le coefficient de frottement p:
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Oia= Ca XQf =Cyp XuxP (3.13)

Avec Ca la complaisance de I’appareillage d’essai estimée a partir de la Figure 3. 12 et de la
valeur de |, ainsi Ca= 0,95 um/N pour le banc d’essai et les échantillons étudiés.

Enfin, a partir de 1’équation (3.3), (3.10) et (3.13), la transition G.T/G.P peut étre approximée
par la formule suivante :

. . . p2/3
8¢ = 6t minaiin + 6ca = 1 X (Kn Xant Ca X P) (3.14)

Cette expression permet de mettre en évidence que quel que soit la complaisance de
I’appareillage d’essai, I’amplitude de transition &, est proportionnelle au coefficient de frottement

.

Enfin, la Figure 3. 12 suggére une évolution linéaire de & en fonction de P avec une pente
del/0,77. En supposant que 1’amplitude de glissement est négligeable a la transition G.P/G.T,
I’équation (3.1) permet d’écrire pour §* = §; :

8f =085+ 6r =65+ Cr XQ" (3.15)
Avec 84'=0, d’ou &; = &7 (I’accommodation totale du déplacement):

6 =CrXQf=Cp XuxP (3.16)

1 1
0.77Xpn  0.77x1.05
(appareillage et contact).

Avec Cr =

= 1,22 ym/N, Cr étant la complaisance totale du systéme

En couplant les équations (3.14) et (3.16), la complaisance totale du systéme peut s’exprimer
par:

Kyp

Cr = (PxR)1/3

+Cy= Cc+ Cy (3.17)

Ainsi Ctdépend de P a la puissance -1/3. Cependant, les analyses expérimentales suggérent une
valeur quasi constante de Cr (i.e. 1,22 um/N). Cela peut en effet s’expliquer par la part dominante
de la complaisance de I’appareillage, Ca, et la faible influence de P sur celle du contact, Cc (i.e.
puissance -1/3). Dans la suite de I’étude, une valeur constante de la complaisance du systéme sera
donc considérée (Ct= 1,22 um/N).
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3.3.2 Evolution de I’endurance électrique

Une fois la transition G.P/G.T établie, des essais de fretting ont été réalisés en régime de
glissement total pour différentes forces normales, P, et différentes amplitudes de déplacement, "

X 1000 X 1000
700 2500
600 <>\H__’/$ ~
] 8*=+9 um g
< 500 | =
g g
2 g |
: 400 5 *
> 2 250 6*=+12 um
§ 0 6*=+12 um E’: [
o SE ok & &%=+ 15 pm 4
S 200 A ‘5 Ay A
T " =] A}
|.|=.l 100 6*=118 pm 6*=+15 um__A |.|=.l
A A
M 6*=+18 um
o 1 1 1 25 1 1 1
2 3 4 5 6 2 3 4 5 6
Force normale, P (N) Force normale, P (N)

(a) (b)

Figure 3. 13 : Evolution de I’endurance expérimentale, Nceyp, €n fonction de P, pour différentes
amplitudes de déplacement
(Ag/Ag, f=30Hz, T=25°C, HR=10%) (a) échelle linéaire, (b) échelle logarithmique

La Figure 3. 13 présente 1’évolution de I’endurance électrique du contact, Nc, en fonction de la
force normale appliquée pour différentes amplitudes de déplacement. Il est intéressant d’observer
une évolution non-monotone de Nc avec P. Tout d’abord, Nc a tendance a diminuer avec
I’augmentation de la force normale, en particulier pour des amplitudes de déplacement supérieures
a 9 um. Ensuite, Nc reste quasi constant entre P = 3N et P = 5N quelle que soit I’amplitude de
déplacement. Enfin, au-dessus de P = 5N, une augmentation de 1’endurance est observeée,
particulierement marquée pour les faibles amplitudes de déplacement.

L'hypothése faite est que la cinétique d'usure, et donc I'endommagement électrique du contact,
sont directement controlés par I'énergie de frottement dissipée dans l'interface. Ainsi, I'évolution
non monotone de Nc en fonction de P suggere que I'augmentation de la force normale engendre
dans un premiers temps une augmentation de I'énergie dissipée. Ensuite, au-dessus d’une certaine
force normale, le glissement opérant dans le contact est considérablement réduit induisant une
diminution de I'énergie dissipée (aire du cycle de fretting) et donc une augmentation de I'endurance.

Afin de compléter ces résultats, une cartographie étendue d’essais en fonction de P-5" a été
réalisée : 3 um < &* <20um et 2N <P <6 N (Figure 3. 14). Les resultats obtenus ont éte compilés
afin d’extraire les cartes de fretting de I’endurance Nc (Figure 3. 15 (a)) et de I’énergie dissipée
par cycle, Eq (Figure 3. 15 (b)).
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6 X X X XX X
5t X XX X X X

%4- X X X XX XXX
3E X X XXXXXXX XX X
2 X X X X X XX
1L

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22
8* (um)
Figure 3. 14 : Cartographie des essais expérimentaux réalisés

Tout d’abord, comme mentionné en introduction (partie 3.1), pour une force normale donnée,
’endurance Nc augmente fortement lorsque 1’amplitude de déplacement diminue. Lorsque 8" passe
en dessous de 1’amplitude de transition &, qui dépend de la force normale, une endurance infinie
et alors obtenue en glissement partiel.

Ensuite, des courbes d’iso-endurance paraboliques sont observées (Figure 3. 15 (a)), similaires
a celles présentées en Figure 3. 13. Une évolution similaire des iso-dissipation en forme de U est
observée avec une évolution opposée a Nc (Figure 3. 15 (b)). Plus Eq est élevée, plus Nc est faible,
cela confirme que I’endurance dépend directement de 1’énergie dissipée.
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Figure 3. 15 : Cartes de fretting expérimentales de : (a) I’endurance, Nc¢ (cycles) ; (b) I’énergie dissipée
par cycle, Eq (J/cycle) en fonction de la force normale, P, et de I’amplitude de déplacement, 8.
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3.3.3 Formalisation

3.3.3.1 Evolution de I’énergie dissipée, Eq

L’évolution du cycle de fretting avec la force normale en régime de glissement total est illustrée
par la Figure 3. 16.

Le premier point clé est la réduction de I’amplitude de glissement, 8", lorsque la force normale
augmente.

En effet, lorsque qu’une faible charge normale est appliquée, et par conséquent une faible force
tangentielle (Q*=p.P), ’accommodation tangentielle, &7, reste faible et la majeur partie du
déplacement appliqué est converti en glissement au niveau du contact (Figure 3. 16 (1)). Toujours
en considérant une amplitude de déplacement (§") constante, lorsque la force normale ainsi que la
force tangentielle augmentent, 1’accommodation totale du systeme (appareillage + contact)
augmente de facon proportionnelle réduisant ainsi [’amplitude de glissement effective
(Figure 3. 16 (2) et (3)) selon I'expression suivante:

8;=06"—06r=6"— CrxQ' =68 — CrxpxP (3.18)

L
o,

N
™ o1
=
o
-

A 5 Nc,

2
P,>P,
1/C;

Ed, — ? ' / 82< 81

Ed, > Ed;
Ed, —
v
‘ P3>P,>P; Ncy>Ne

6g3< 6g2< 6gl

Nc, < Nc;

. Ed, < Ed,

2.5*
Figure 3. 16 : Evolution du cycle de fretting avec la force normale en condition de glissement total

Parallélement a la réduction de I’amplitude de glissement, I’augmentation de la force normale

entraine une augmentation de la force tangentielle. Ainsi le cycle de fretting devient ‘plus grand’
avec P (Figure 3. 16 (2) et (3).

Comme mentionné précédemment, I’endurance électrique du contact dépend directement de la
cinétique d’usure et par conséquent de I’énergie dissipée (i.e. air du cycle de fretting). Ainsi, les
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effets synergiques de la réduction de I’amplitude de glissement et de I’augmentation de la force

tangentielle entrainent une évolution non-monotone de 1’énergie dissipée lorsque la force normale
augmente.

Dans un premier temps, 1’augmentation de la force tangentielle est prépondérante, 1’énergie
dissipée augmente (Figure 3. 16 (2)), entrainant une diminution de 1’endurance. Ensuite, la
réduction de I’amplitude de glissement devient majeure et 1’énergie dissipée diminue (aire du cycle
de fretting diminue), entrainant une augmentation de I’endurance (Figure 3. 16 (3)).

I1 apparait donc essentiel de pouvoir expliciter 1’évolution de 1’énergie dissipée en fonction des
paramétres de chargement, P et §".

3.3.3.2 Formalisation de I’énergie dissipée

En prenant en compte une description trapézoidale du cycle de fretting, 1’énergie dissipée
(i.e. I’aire du cycle) peut étre approximée, comme vu précédemment de la facon suivante :

Eq =4X06;Xpe XP (3.19)
En couplant les équations (3.18) et (3.19) Edw peut étre exprimée comme suit :
Egen =4 %X pe X (P X 8" —Cp X ux P?) (3.20)
Avec e = 0,9, un=1,05et Cy =1,22 um/N.

2.5E-04

2.0E-04

1.5E-04

1.0E-04

Eq . (J/cycle)

5.0E-05

0.0E+00 . . .

P (N)

Figure 3. 17 : Evolution de I’énergie dissipée théorique, Edwn (EQ.3.20), en fonction de P pour
différentes amplitudes de déplacement (1. = 0,9, 1 = 1.05 et Cy = 1,22 um/N).

La Figure 3. 17 présente 1’évolution de I’énergie dissipée théorique (Eq. 3.20) sur ’intervalle

[2N — 6N] pour des amplitudes de déplacement équivalentes a celles étudiées expérimentalement
(Figure 3. 13).

Comme observé pour I’analyse de Nc, des évolutions non monotones de Edw sont obtenues pour
les amplitudes de déplacement 8" = +9um et 8" = £12um. Le maximum de dissipation est observé
entre P = 4N et P = 5N, ce qui correspond aux plus faibles endurances du contact observeées sur la
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Figure 3. 13. En ce qui concernent les amplitudes de déplacement plus importantes (5~ = +15um
et & = +18um), celles-ci favorisent une augmentation continue de 1’énergie dissipée pouvant étre
reliée & une augmentation plus faible de Nc pour 8 = £15um ou a une stabilisation de I’endurance
pour & = +18um.

Une telle corrélation entre Nc et Eq confirme que 1’endurance dépend de la cinétique d’usure
lie elle-méme a la dissipation au sein de I’interface. De plus, I’évolution de Edw justifie les
évolutions non monotones de Nc observées sur la Figure 3. 15.

3.3.3.3 Formalisation de I’endurance théorique., Ncin

Reprenant des travaux couplant la durée de vie d'un revétement a la densité d'énergie dissipée
dans le contact (Fouvry et al., 2007; Fouvry et al., 2014), Laporte et al., 2015, montrent que
I’endurance électrique peut étre reliée de fait a la densité moyenne d’énergie dissipée dans
I’interface, ¢, a travers une loi puissance décroissante.

La densité moyenne d’énergie dissipée par cycle peut étre exprimée par :
— Ea
¢ =~ (3.21)

Avec Eq I’énergie moyenne dissipée par cycle pouvant étre estimée par le ratio de 1’énergie
dissipée cumulée et du nombre de cycles appliqués Nc :

E, = Zfine (3.22)

Nc

et A la surface de contact finale, mesurée a la défaillance électrique.

X 1000

g 2500 Nc= N¢, x o
g

s 2000 | Nco=5.10% cycles o
S et p=-2.156 il
z mP=3N
~ 1500

g P=4N
& =

5 1000 <P=5N
2 P<6N
w

500
0 1 —

0 1000 2000 3000 4000

@ =Eq/A (J/m?/cycle)
Figure 3. 18 : Evolution de I’endurance Nc en fonction de la densité d’énergie dissipée par cycle ¢
(Ag/Ag, £=30Hz, T=25°C, RH=10%, 2N <P < 6N, £3um < §" < £20um )

La Figure 3. 18 présente 1’évolution des endurances Nc obtenues a partir de la matrice d’essai
(Figure 3. 14) en fonction de la densité d’énergie dissipée correspondante.
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Tous les points suivent une seule courbe maitresse. Cela confirme la corrélation entre
I’endurance Nc et la densité d’énergie dissipée dans I’interface. Cette relation peut s’exprimer par
la loi puissance :

Nc = Ncy X @P (3.23)

Avec Nco I’endurance lorsque ¢ = 1 J/m#cycle. Pour le contact Ag/Ag étudié, les coefficients
suivants ont été trouvés, Nco = 5.10 cycles et B = - 2,156.

Afin de prédire I’endurance Nc en fonction des parametres d’essai, la densité d’énergie dissipée
doit étre explicitée. Pour cela, I’évolution de ¢ avec ’aire de contact A a été étudiée.

X108

16

14

12

10

Aire de contact a Nc, A (m?
0]

6 A= A, x P™
4 Ay=7.26.10°¢ m?
2 et m=0.256
0 1 1 1
0 2 4 6 8

Force normale, P(N)

Figure 3. 19 : Aire de contact moyenne a la défaillance électrique en fonction de la force normale.
(Ag/Ag, f=30Hz, T=25°C, RH=10%, 2N <P < 6N, +3um < §" < £20um )

La Figure 3. 19 montre 1’évolution de la surface de contact, A, a la défaillance électrique en
fonction de la force normale appliquée. Une augmentation asymptotique est observée pouvant étre
exprimée par une loi puissance telle que:

A=Ay XP™ (3.24)
Pour le contact Ag/Ag étudié, les coefficients A=7.26.10° m2 et m=0.256 ont été trouvés.

Ainsi, en couplant les équations (3.20) (3.21) et (3.24), la densité d’énergie dissipée peut étre
exprimée par:
4 Xpe (P x 8 —Cr x px P?)

Q= (3.25)

AgX P™

® =42—”e X P1™™M X (6" — Cp X p X P) (3.26)
0
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Enfin, les endurances théoriques peuvent étre extrapolées en couplant les équations (3.23) et
(3.26) soit:

4 X P X(PXE*—CT prpz)]ﬁ
Agxpm

Neew = Neg x| (3.27)

Il peut étre noté que deux coefficients de frottement (U et [Le) sont ici considérés afin de prendre
en compte 1’augmentation de la force tangentielle pendant le plateau de glissement (cf. description
du cycle de fretting Chapitre 1). Pour une condition de frottement constant (e = p), I’expression
précédente peut donc étre simplifiée en conséquence.

X 1000
10000
y=x
R2=0.86 ™
1000
w
2
[%]
§ X
§ 100 ¢P=2N
Z mP=3N
;
P=4 N
10
<P=5N
P=6 N
! ' ' ' X 1000
1 10 100 1000 10000
Ncy, (cylces)
Figure 3.20 : Comparaison entre les valeurs expérimentales et théoriques (Eq. 3.27) de I’endurance
électrique

La Figure 3.20 compare les valeurs d'endurance obtenues expérimentalement a celles prédites
par le modéle proposeé (3.27). Une tres bonne corrélation est obtenue ce qui confirme une fois de
plus la pertinence de I’approche de densité énergétique afin de prédire 1’endurance électrique des
contacts. Ces travaux permettent ainsi d’expliciter une formulation de 1’endurance en fonction des
parameétres de chargement (amplitude de déplacement et force normale) en tenant compte de
I’accommodation tangentielle du montage, des échantillons et du contact a travers la complaisance
totale du systeme, Cr.

Ainsi, a partir de ces formulations, il est possible d’extrapoler la carte de fretting théorique
quantifiant la dissipation en fonction de la force normale et du déplacement (Figure 3. 22 (a)) ;
mais également celle des endurances correspondantes (Figure 3. 22 (b)).

Une trés bonne corrélation est observée entre les cartes de fretting d’endurance expérimentale
(Figure 3. 15 (a)) et théorique (Figure 3. 22 (b)). Des pentes positives similaires sont observées
pour les iso-endurances proches de la transition G.P/G.T (amplitudes de déplacement faibles, 5" <
9um), qui prennent progressivement par la suite une forme parabolique (9um < " < 16 um), et

enfin deviennent des courbes asymptotiques décroissantes pour les amplitudes de déplacement plus
importantes (5~ > 16um).
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Ainsi, pour une amplitude de déplacement donnée 8" < 9um, I’endurance augmente avec la force
normale. Ensuite, pour 9 pm < §" < 16 pum, 1’endurance présente une évolution non monotone en
forme de U, avec un minimum d’endurance entre P = 4N et P = 5N. Enfin, pour les fortes
amplitudes de déplacement, § > 16um, Nc présente une diminution asymptotique avec
I’augmentation de P. Ces trois comportements différents sont également bien illustrés par la
Figure 3 .21 qui compare I’évolution des endurances expérimentales et théoriques en fonction de
la force normale pour différentes amplitudes de déplacement.

&% Exp. Th. 5% Exp. Th.
(+ pm) (+ pm)
9 * —_— 9 * —
X 1000| 12 = x 1000 | *2 "
1s A 2500
900
800
700
- m
9 600 K|
(=] [&)
g 500 9
[3) (8]
2 400 2
300
200
100
0
2 3 4 5 6 2 3 4 5 6
Force normale, P(N) Force normale, P(N)

(a) (b)

Figure 3 .21 : Comparaison entre les valeurs d’endurance expérimentales et théoriques en fonction de
la force normales pour différentes amplitudes de déplacement, avec (a) une échelle linéaire, (b) une
échelle logarithmique
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Figure 3. 22 : Cartes de fretting théoriques de : (a) la densité d’énergie dissipée par cycle, @
(J/m?/cycle) (Eqg. 3.26) ; (b) ’endurance ¢lectrique, Ncw (cycles) (Eq. 3.27) en fonction de la force
normale, P, et de I’amplitude de déplacement, .
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3.3.4 Conclusion

Dans cette partie, les effets synergiques de la force normale et de I’amplitude de déplacement
ont été étudiés sur des contacts en argent. Les domaines d’endurance infinie (glissement partiel) et
finie (glissement total) ont tous deux été explicités.

L’amplitude de transition G.P/G.T a été exprimée en tenant compte du formalisme de Mindlin
et de I’accommodation élastique du systéme. Pour les conditions d’essai étudiées, la majeure partie
de I’accommodation du déplacement est en fait due a I’appareillage d’essai, permettant de
considérer une formulation linéaire de I’accommodation:

6; = Cr X px P avec Cr la complaisance tangentielle totale du systeme.

En ce qui concerne la réponse électrique du contact en endurance finie, des essais de fretting ont
été réalisés en glissement total pour diverses amplitudes de déplacement et forces normales afin de
générer une carte d’endurance de fretting. Un comportement non monotone de I'endurance
électrique en fonction de I'effort normal appliqué a été montré.

L’énergie dissipée a également été traitée afin de générer une carte de fretting similaire Eq =f
(P, 8"). Ces deux cartes de fretting mettent en évidence le lien direct entre ’énergie dissipée et
I’endurance : plus la dissipation est importante, plus 1’endurance est faible.

Il a été montré que 1’évolution non monotone de Eq avec P était induite par la réduction de
I’amplitude de glissement effective due a 1’augmentation de 1’accommodation tangentielle. Au
travers d'un formalisme relativement simple, il est possible d'exprimer I'endurance électrique du
contact telle que:

* * 2/3
Sid" <8 Nc - oavec§; = pu X (Ky x%+ C, X P)

4 X pe X(PX8*—Cp xpuxP?) B
AgxPm

Sid >8:Nc= Ncy X [
Malgré la simplicité de la formulation et le nombre limité de variables nécessaires pour calibrer

le modele (i.e. C, 4, Ao, m and PB), une trés bonne prédiction de 1’endurance électrique des contacts
Ag/Ag est obtenue.
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3.4 Conclusion

Ce chapitre a été consacré a 1’étude du comportement d’un contact en argent soumis a des
sollicitations de fretting en milieu ambient et sec.

Dans un premier temps, les modes d’usure de ’interface ont été étudiés afin de comprendre les
phénomenes conduisant a la défaillance électrique.

Il a été montré que 1’usure du revétement d’argent intervient assez rapidement, entrainant
I’oxydation des ¢léments composant la sous-couche et le substrat. Une couche d’oxyde est ainsi
rapidement présente dans I’interface et cela jusqu’a la défaillance électrique. Il y a trés peu
d’accumulation du troisiéme corps au sein de I’interface, les oxydes de NiO, CuO et ZnO formés
sont en effet éjectés du contact sous forme de débris pulvérulents entrainant 1’usure des surfaces et
un appauvrissement en argent. Lorsque que la concentration en argent, dont la présence dans
I’interface permet d’assurer une bonne conductivité, devient inféricure a une valeur seuil (i.e.
[Ag]in. =5 at.%), la défaillance électrique est atteinte. Cela confirme ainsi les critéres d'endurance
des contacts électriques tels que N = Nc si [Ag] > [Ag]i. = 5 at.% et [O] > [O]w. = 45 at.% (Fouvry
etal., 2011; Laporte et al., 2015).

Ensuite, I’influence de I’amplitude de déplacement et de la force normale ont été étudiées afin
de comprendre 1’impact des paramétres de chargement sur la réponse mécanique du systeme
(Pompanon et al., 2019).

La transition glissement partiel/ glissement total a ainsi été caractérisée a partir du formalisme
de Mindlin et en tenant compte de ’accommodation du systéme.

Les effets synergiques de la force normale et du déplacement ont ensuite été étudiés en
glissement total montrant 1’influence de I’accommodation tangentielle sur I’évolution de I’énergie
dissipée et de ’endurance. Cette étude a mis en évidence I’impact direct de la dissipation d’énergie
dans I’interface sur I’endurance des contacts, confirmant en effet que la défaillance électrique des
contacts Ag/Ag est essentiellement liée a ’'usure des surfaces et donc a 1’énergie de frottement
dissipée dans l'interface.

Enfin, une expression simple, basée sur la densité d’énergie dissipée, a été formulée afin de
prédire I’endurance des contacts en fonction de la force normale et de I’amplitude de déplacement.

Cette approche, établie pour un contact Ag/Ag, pourrait certainement s’appliquer a d’autre
contacts nobles comme 1’or pour lequel la défaillance électrique est également déterminée par le
taux d’Au présent dans I’interface. Des études supplémentaires sont toutefois nécessaires pour
évaluer si une telle approche peut étre appliquee a des matériaux non nobles tels que le revétement
d’étain pour lesquels 1’endurance est principalement déterminée par la cinétique d’oxydation des
surfaces.
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- Chapitre 4 -
INFLUENCE DU VIEILLISSEMENT THERMIQUE SUR DES
CONTACTS ARGENT:
IMPACT DU SUBSTRAT ET DE LA SOUS-COUCHE
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Chapitre 4. Influence du vieillissement thermique sur des contacts argent

4.1 Introduction

Les connecteurs électriques peuvent étre soumis a des températures plus ou moins élevées en
fonction de leur positionnement sur le véhicule. En phase de fonctionnement, ces températures
peuvent atteindre les 125 — 150 °C proche du moteur. Au cours du chapitre précedent, la
température a été fixée a 25 °C. Néanmoins, 1’élévation de la température peut avoir une influence
critique sur le vieillissement des connecteurs. Bordignon, 2009 a, en effet, étudié ce phénomene
sur des contacts électriques en étain montrant les limites d’utilisation de ces revétements a haute
température. Il a été ainsi montré que les phénomenes de diffusion, thermiquement activés,
induisent la formation d'intermétalliques néfastes au comportement électrique de ces depéts.

L’objectif de ce chapitre est donc d’étudier 1’influence de la température sur le vieillissement
des contacts électriques argent. Pour cela, différents types de configurations de contacts seront
considérés afin d’étudier I’impact de la composition du substrat et de la présence d’une sous-couche
de nickel.

Dans un premier temps, les performances des différentes configurations de contact seront
étudiées sans vieillissement thermique afin d'analyser le réle du substrat et de la sous-couche nickel
lors des phases de fretting. Ensuite, les contacts seront analysés apreés vieillissement thermique afin
de mettre en évidence les phénomenes de diffusion mis en jeux pour les différentes configurations
de contact étudiées. Enfin, des essais de fretting seront réalisés apres la phase de vieillissement afin
de comparer les performances des contacts en fonction de leur composition.

L’influence du vieillissement thermique a donc été étudiée sur différentes configurations de
contacts électriques (Figure 4. 1). Deux types de substrat ont été utilisés : un laiton CuzZn37 et un
bronze CuSn8. Ensuite sur ces substrats, une sous-couche de nickel (2um) a été appliquée ou non,
afin d’étudier I’influence de cette sous-couche pour bloquer les phénoménes de diffusion. Enfin,
un revétement d’argent de 2 pm a été appliqué. Une dernicre configuration consiste a compenser
I’absence de sous-couche nickel en doublant I’épaisseur d’argent.

Les différents contacts ont été places dans une étuve sous air & 150 °C pendant 3 500 h (environ
5 mois).

Les essais de fretting ont été réalisés avec une ouverture de cycle constante do= 9um
(asservissement en ouverture de cycle) a une fréquence f = 30Hz, avec une force normale constante
de P = 3N. La température est fixée a T = 25°C et I’humidité a HR = 10%. Les paramétres d’essai
sont ainsi fixés afin de comparer les performances des différents contacts.
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Ag Pur I e=2um
. I I Ag Pur e=4um
Substrat laiton Ni 2 um Ag Pur e=2pm
CuZn37 CuZn37 Cuzn37
(substrat) (substrat) o
Ag Pur I e=2um
i Goum  [Cage ez

Substrat bronze -

Figure 4. 1 : Schémas des différentes configurations de contacts étudiés (avec ou sans vieillissement a
150 °C durant 3 500h).

4.2 Comportement des contacts en fretting sans vieillissement

Dans un premier temps, des essais de fretting ont été réalisés sur les différentes configurations
de contacts non vieillis afin d’étudier I’influence de la nature du substrat et de la présence de la
sous-couche de nickel sur I’endurance ¢€lectrique.

La Figure 4. 2 présente les valeurs d’endurance électrique obtenues pour les différents contacts
étudiés.
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Figure 4. 2 : Endurances électriques en fretting des contacts étudiés.
(a) Substrats laiton et bronze avec ou sans nickel. (b) Substrat laiton.
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4.2.1 Influence de la sous-couche de nickel

Quel que soit le substrat utilisé, 1’absence de la sous-couche de nickel entraine une forte chute
de I’endurance électrique (Figure 4. 2 (a)). En effet, la durée de vie est divisée par 10 dans le cas
d’un substrat laiton et par 30 dans le cas d’un substrat bronze, ceci sans vieillissement thermique.

Cela s’explique par le fait que la sous-couche constitue une barriére a la diffusion des eléments
du substrat. En 1’absence de sous-couche, ces éléments diffusent sous ’action des sollicitations de
fretting et atteignent plus rapidement la surface. Leur oxydation rapide dans I’interface entraine
donc une diminution de I’endurance électrique. La diffusion des éléments du substrat durant la
phase de fretting a température ambiante et en 1’absence de sous-couche nickel a été mise en
évidence par Jedrzejczyk et al., 2009 sur des contacts en bronze revétus en étain. Ce phénomene
s’explique par une augmentation de la vitesse de diffusion sous contraintes provoquée par la
déformation plastique et 1’apparition de nouveaux défauts d’écrouissage (Forestier et al., 1958).

Une deuxiéme hypothése pourrait étre liée a la forte dureté du nickel (pour rappel, Hniy= 4 GPa)
par rapport a celle des substrats utilisés (Hcusns) = 2,6 GPa et H(cuzn37) = 1,5 GPa). Cette plus haute
dureté permet une meilleure tenue du revétement et donc pourrait induire une meilleure résistance
a ’usure.

Si la présence de la sous-couche de nickel semble donc indispensable dans le cas d’une faible
¢paisseur d’argent, 1’absence de nickel peut cependant étre compensée par une épaisseur plus
importante d’argent en surface. En effet, dans le cas d’un contact en laiton sans sous-couche nickel
mais avec une épaisseur d’argent de 4 um, ’endurance est fortement augmentée par rapport a un
contact avec sous-couche nickel et revétement d’argent de 2 pm (Figure 4. 2 (b)). Cela s’explique
par le fait que la quantité d’argent disponible pour assurer une bonne conduction électrique est
fortement augmentée. De plus, ’épaisseur d’argent devient suffisamment importante pour retarder
la diffusion des éléments du substrat en surface pendant la phase de fretting.

4.2.2 Influence de la nature du substrat

La comparaison de I’endurance des contacts laiton/Ni/Ag (2um) et bronze/Ni/Ag (2um) montre
que les performances des contacts en substrat bronze sont meilleures (Nc = 162 000 cycles pour le
bronze contre Nc = 100 000 cycles pour le laiton) (Figure 4. 2 (a)).

Cette différence d’endurance en fonction du substrat peut s’expliquer par la différence de dureté
entre le laiton et le bronze utilisés. Le bronze CuSn8 (H = 2,6 GPa) étant plus dur que le laiton
Cuzn37 (H =1,5GPa), il peut permettre un meilleur soutien de la sous-couche de nickel, diminuant
ainsi la fracturation de celle-ci sous I'effet du contact (force normale et cisaillement). La sous-
couche étant moins degradée, celle-ci assure d'une part plus efficacement un réle de barriére a la
diffusion des éléments du substrat pendant la phase de fretting et permet d'autre part une meilleure
tenue du revétement.
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4.3 Analyses des contacts apreés vieillissement (T = 150 °C, t = 3 500 h)

Apreés vieillissement (3 500 h a 150 °C), des analyses en surface et en coupe ont été réalisées
sur les différentes configurations de contacts.

4.3.1 Contacts laiton/Ni/Ag

4.3.1.1 Analyses de la surface

Apreés vieillissement, la surface des contacts laiton/Ni/Ag présente un aspect ternis surement di
a I’oxydation de surface avec la température. Afin de confirmer cela, des observations MEB et des
analyses EDX ont été menées.

(a) Avantvieillissement (b) Aprésvieillissement

Figure 4. 3 : Aspect visuel des contacts laiton/Ni/Ag avant (a) et apres b) vieillissement

Les analyses EDX effectuées a la surface des contacts aprés vieillissement révélent en effet la
présence d’oxydes en surface (Figure 4. 4). Au vu des proportions obtenues ([Ag] = 62 at.% et
[O] =36 at.%) la formation d’oxyde d’argent Ag20 semble probable. Les observations MEB a fort
grossissement et les analyses EDX révélent également que la surface semble couverte de petits
aggloméras d’argent non oxydé. Enfin, il faut noter que 1’argent est le seul élément métallique
présent en surface. Ainsi, la sous-couche de nickel confirme sa capacité a bloquer la diffusion des
éléments du substrat vers la surface.

Elément | % at. Elément | % at.

Oxygéne | 36 Oxygéne | 34

Argent 62 Argent 64

Nickel 2 Nickel Nickel 2

Cuivre 0 ’ Cuivre Cuivre 0

Zinc Zinc

Total

£
e
SEM HV: 10.0 kV D: 4.96 mm | MIRA3 TESCAN SEM 10.0 kV WD: 4.98 mm | MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 1.15 kx Det: SE 50 ym SEM MAG: 3.81 kx Det: SE
View field: 240 ym | Date(m/dly): 09/05/18 ECL-LTDS View field: 72.6 ym | Date(m/dly): 09/05/18 ECL-LTDS

Figure 4. 4 : Observations MEB et analyses EDX de la surface des contacts laiton/Ni/Ag apres
vieillissement
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4.3.1.2 Analyses en coupe

Afin de confirmer le réle de la sous-couche de nickel lors du vieillissement thermique, des
analyses en coupe ont été réalisées.

La Figure 4. 5 présente les observations optiques ainsi que 1’évolution des concentrations des
differents éléments sur les profils des coupes métallographiques. Avant le vieillissement, comme
attendu, deux couches sont observées. L'une en surface associée au dépot d'argent; l'autre, entre
I'argent et le substrat, correspondant a la sous-couche de nickel.
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Figure 4. 5 : Observations au microscope optique et analyses EDX des profils de coupe
(@) avant et (b) apres vieillissement d’un contact laiton/Ni/Ag.

Aprés vieillissement, les observations optiques révelent en revanche la présence de trois couches
qui apparaissant avec des contrastes légerement différents. Les profils de concentrations (EDX)
suggerent en effet une interdiffusion du zinc et du nickel formant ainsi une nouvelle couche sous
la couche initiale de nickel, composée de nickel et de zinc.

Il faut également noter la présence d’oxygene sur les profils EDX au niveau de la frontiere
Ag/Ni suggérant 1’oxydation du nickel. Cela semble confirmé par les observations optiques qui
révelent la présence de zones noires oxydées entre le revétement d’argent et la sous-couche de
nickel. En revanche le revétement d’argent ne semble pas oxydé en profondeur, en effet de
I’oxygene est détecté seulement en extréme surface de la couche d'argent.

Enfin, I’épaisseur globale du revétement (2 sous couches + Ag) apparait inchangée (environ
4,5 um), en revanche 1’épaisseur effective de la sous-couche de nickel diminue en conséquence
passant de plus de 2 um a environ 1,5 pm.
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4.3.1.3 Evolution de la structure et de la dureté du substrat laiton

Des attaques chimiques ont été réalisées afin de mettre en évidence 1’évolution de la structure
du substrat. La Figure 4. 6 présente les observations faites en coupe apres attaque chimique du
substrat.

Tout d’abord, une importante augmentation de la taille de grain du laiton est observée apres
vieillissement. En effet, celle-ci passe d’environ 3 um avant vieillissement a environ 20 — 30 um
apres vieillissement. Cette augmentation est due a un phénomene de recuit du substrat, pourtant
effectué a une température assez faible (150 °C) mais pendant une durée tres grande (3 500 h). Ce
type de recuit de cristallisation est en effet habituellement effectué entre 450°C et 700°C pour ce
type de laiton mais pendant des durées ne dépassant rarement les 2h (Langevin et al., 2015). Ce
procédé entraine ainsi un remaniement de la structure au cours duquel certains grains ont grossi
aux dépens d’autres qui ont disparu. Cette augmentation de la taille des grains entraine une légére
diminution de la dureté du substrat. En effet, des essais de micro-indentation (F=50mN, indenteur
Berkovich) réalisés en coupe révélent que la dureté diminue de 1 535 + 53 MPa avant vieillissement
a1 354 + 49 MPa apres vieillissement. Cette diminution de la dureté peut étre interprété par la loi
de Hall-Petch.

Enfin, les images obtenues apres attaque chimique permettent d’observer la diffusion du nickel
dans le substrat qui utilise comme chemin privilégié les joins de grains. Il semble en effet cohérent
que les modes de diffusion mis en jeux soient essentiellement les "courts-circuits” de diffusion
(surface et joins de grains, Guiraldenq., 1994) au vu de la tres faible température de vieillissement
appliquée par rapport aux températures de fusion des matériaux présents.

(b) Apres vieillissement

Figure 4. 6 : Observations en coupe au microscope optique apres attaque chimique d’un contact
laiton/Ni/Ag (a) avant et (b) aprés vieillissement thermique
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4.3.1.4 Conclusion

Le vieillissement thermique des contacts laiton/Ni/Ag provoque un phénomene d’interdiffusion
du zinc et du nickel entrainant la formation d’une solution solide dite secondaire (formation d’une
phase homogéne P1 du diagramme d’équilibre Ni-Zn (Figure 4. 7) avec, compte tenu des
compostions mesurées sur les profils EDX, [Ni] = [Zn] = 50 %wt.) (Figure 4. 5, z = 6 um). Ainsi,
apres refroidissement, une couche homogene d’un composé défini proche des proportions NisoZnsg
est alors obtenue. La principale conséquence de ce phénomene de diffusion est la réduction de
I’épaisseur effective de la sous-couche de nickel.

Le fait que le zinc diffuse plus vite que le cuivre avec le nickel s’explique par la relation entre
la solubilité et la diffusion présentée plus tot (cf. Chapitre 1). Pour rappel, un élément diffuse
d’autant plus vite lorsque son numéro atomique est supérieur a celui de 1’élément de base. Cela ne
s’applique que pour les ¢léments ayant le méme nombre de couches électroniques et la diffusion
est d’autant plus rapide lorsque le numéro atomique augmente (Heurtel et al., 1973). Cette regle
s’applique donc parfaitement au cas présent. En effet le nickel, cuivre et zinc sont présents sur la
méme ligne du tableau périodique et dans 1’ordre cité, ainsi cela explique que le zinc diffuse plus
rapidement que le cuivre dans le nickel.

D’autre part, le vieillissement thermique provoque 1’oxydation de I’argent en extréme surface.
Un phénoméne d’oxydation du nickel est lui aussi observé a la frontiére revétement/sous-couche.
Cela correspond a un phénoméne d’oxydation interne par diffusion de I’oxygéne (Godet, 1976)
favorisé par la porosité caractéristique des revétements électrolytiques.

Enfin, le vieillissement thermique entraine une forte augmentation de la taille de grain du
substrat en laiton provoqué par un phénomeéne de recristallisation entrainant une légére baisse de
sa dureté.

Atomic Percent Zinc Ni-Zn crystallographic data
a 10 20 a0 40 50 60 % 80 20 106
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Figure 4. 7 : Diagramme d’équilibre Nickel — Zinc (Nash et al., 1991)
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4.3.2 Contacts laiton/Aqg

4.3.2.1 Analyse de la surface

Apreés vieillissement, la surface des contacts laiton/Ag présente un aspect ternis, plus sombre
que pour la configuration précédente laiton/Ni/Ag (Figure 4. 8). Ce ternissement est induit par un
phénomeéne d’oxydation de la surface avec la tempeérature. Afin de confirmer cela, des observations
MEB et des analyses EDX ont été réalisées.

(a) Avantvieillissement (b) Aprées vieillissement

CRELE BT

“TERA) T, |

Figure 4. 8 : Aspect visuel des contacts laiton/Ag avant (a) et aprés b) vieillissement

Elément | % at. Elément | % at.

Oxygéne | 59 Oxygene | 70

Argent 24 Argent

Cuivre 2 Cuivre 8

Zinc 15 Zinc 13 Elément | % at.

Total 100 Total 100 Oxygene | 56
Argent 27
Cuivre 2
Zinc 15
Total 100

Figure 4. 9 : Observations MEB et analyses EDX de la surface des contacts laiton/Ag aprés
vieillissement

Les analyses EDX révelent la présence d’un taux important d’oxygéne synonyme d’une forte
oxydation de la surface (Figure 4. 9) ([O] = 59 %eat.). Il faut noter la présence de zinc en surface
([Zn] = 15 %at.) et également de cuivre en proportion beaucoup plus faible ([Cu] = 2 %at.).
L’argent reste 1’élément métallique majoritaire en surface ([Ag] = 24 %at.).

Il semble ainsi qu’en I’absence de sous-couche nickel, les ¢éléments du substrat diffusent jusqu’a
la surface sous I’effet du vieillissement thermique. Ce phénomene semble cependant beaucoup plus
rapide pour le zinc que pour le cuivre.
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4.3.2.2 Analyse en coupe

Afin de confirmer les hypotheses de diffusion du zinc, des analyses en coupe ont éte réalisées.

La Figure 4. 10 présente les observations optiques ainsi que 1’évolution des concentrations des
differents éléments sur les profils de coupe métallographique.
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Figure 4. 10: Observations au microscope optique et analyses EDX des profils de coupe avant (a) et
aprées (b) vieillissement d’un contact laiton/Ag

Aprés vieillissement, les observations optiques sont identiques et le revétement semble intact.

Cela est confirmé par I’image MEB (Figure 4. 11 (a)) sur laquelle le revétement apparait
homogeéne.

Cependant, les profils de concentrations confirment la diffusion du zinc dans 1’argent. Le zinc
se retrouve alors en proportion homogéne ([Zn] = 20 at.%) sur toute I'épaisseur du revétement. La
diffusion du cuivre peut également étre observée en plus faible quantité. La diffusion des espéces
du substrat sous le revétement semble apparaitre sur les profils de coupe apres attaque chimique
(Figure 4. 11 (b)).

Enfin, I’épaisseur du revétement apparait quasi identique sur les observations optiques ou MEB.
En revanche, les profils EDX révelent un pic d’argent beaucoup plus diffus témoignant de I’inter
diffusion entre les espéces.
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SEM HV: 10.0 kV WD: 11.27 mm | MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 9.74 kx Det: BSE 5 pm
View field: 28.4 um ECL-LTDS

(a) (b)

Figure 4. 11 : Observations en coupe du contact laiton/Ag apres vieillissement,
(a) au MEB, (b) au microscope optique aprés attaque chimique.

4.3.2.3 Evolution de la dureté du revétement

Des essais de nano-indentation effectués en coupe dans le revétement révelent une augmentation
de la dureté de cette couche apres vieillissement (Figure 4. 12).

Les valeurs obtenues de dureté sont a prendre avec précaution (cf. dureté argent Chapitre 1).
Cela est d0 a la tres faible charge appliquée (0,5 mN) nécessaire pour indenter dans I'épaisseur de
revétement qui est trés mince. Pour une trés faible profondeur d’indentation, 1’influence de
I’écrouissage des surfaces lors de la préparation métallographique devient conséquente entrainant
une surestimation importante des valeurs de dureté. Cependant, les préparations métallographiques
des deux configurations indentées étant identiques, une comparaison "qualitative" des valeurs
obtenues peut étre considérée.
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Figure 4. 12 : Mesures de nano-dureté sur revétement du contact laiton/Ag avant et aprés vieillissement
thermique (F=0,5 mN, pointe Berkovich en diamant)
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4.3.2.4 Conclusion

Le vieillissement thermique des contact laiton/Ag provoque I’interdiffusion des éléments du
substrat avec 1’argent, avec une diffusion du zinc largement majoritaire par rapport a celle du
cuivre. Le fait que le zinc diffuse plus rapidement que le cuivre dans I’argent est cohérent avec les
valeurs de coefficients de diffusion calculés & T = 150 °C a partir des valeurs de facteurs de
fréquence (Do) et d’énergie d’activation (Q) obtenues dans la littérature concernant la diffusion des
¢léments étudiés dans 1’argent (Table 4. 1).

Elément|D, (cm¥s)| Q (kJ/mol) Référence b ((-:-::ZF/’S) 2
25 224 Pelleg, 1966 5.4E-27
Nickel 21.9 231 Hirone et al., 1961 7.3E-28
0.67 190 Rothman et al., 1970 2.1E-24
Cuivre 1.3 190 Pelleg, 1966 4.5E-24
1.23 194 Butrymowicz et al., 1974 1.3E-24
0.56 172 Pelleg, 1966 3.2E-22
Zinc 0.67 190 Rothman et al., 1970 2.1E-24
0.85 177 Dutt et al., 1977 1.2E-22

Table 4. 1. Comparaison des paramétres de diffusion dans 1’argent

La diffusion du zinc dans I’argent conduit a la formation d’un revétement homogéne composé
principalement d’argent et de zinc. Le rapport massique ainsi obtenu Zn/Ag est d’environ 1/3
suggérant la formation d’une solution solide secondaire { du diagramme d’équilibre Ag-Zn
(Figure 4. 13). Cela est en effet cohérent avec 1’augmentation de la dureté du revétement observée,
phénomene caractéristique de la formation d’une solution solide secondaire (les domaines ¢ et { du
diagramme d'équilibre Ag-Zn, Figure 4. 13, constituent par exemple des domaines de phases de
solution solide dites secondaires) ou d’un intermétallique (composé défini avec une composition
steechiométrique précise). Ainsi, apres vieillissement, un revétement homogéne compose
principalement d’argent et de zinc est obtenu.
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Figure 4. 13 : Diagramme d’équilibre Argent — Zinc (Andrews et al., 1941)
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4.3.3 Contacts Bronze/Ni/Ag

4.3.3.1 Analyses de la surface

Apreés vieillissement, la surface des contacts bronze/Ni/Ag présente un aspect légerement ternis
similaire aux contacts laiton/Ni/Ag (Figure 4. 14).

(a) Avantvieillissement (b) Aprésvieillissement

Figure 4. 14 : Aspect visuel des contacts bronze/Ni/Ag avant (a) et apres b) vieillissement

Les analyses MEB et EDX effectuées a la surface des contacts aprés vieillissement
(Figure 4. 15) révelent un comportement en surface similaire a celui observé sur les contacts
laiton/Ni/Ag. A savoir, la présence d’oxyde en surface avec la méme stcechiométrie que
précédemment : formation probable d’Ag>O en surface. De plus, la surface semble également
couverte de petits aggloméras d’argent non oxydé.

Enfin, il faut noter que, comme dans le cas de l'interface laiton/Ni/Ag, I’argent est le seul
élément métallique présent en surface. Ainsi la sous-couche de nickel semble bien jouer son role
de barriere de diffusion des éléments du substrat vers la surface et le dép6t d'argent.

] Elément | % at.

Elément | % at. |’ Elément

Oxygeéne | 32 Oxygéne Oxygéne 36

Argent 66 Argent Argent 61
Nickel Nickel Nickel 3
Cuivre 0 Cuivre Cuivre 0

Etain

Etain

Total Vg : Total

SCAN

Det: SE 50 ym SEM MAG: 3.80 kx Det: SE 20 ym

View field: 242 ym  Date(m/dly): 09/05/18 ECL-LTDS View field: 72.9 ym  Date(m/d/y): 09/05/18 ECL-LTDS
Figure 4. 15 : Observations MEB et analyses EDX de la surface des contacts bronze/Ni/Ag aprés
vieillissement
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4.3.3.2 Analyses en coupe

Apres vieillissement, les observations optiques révelent la présence d’une couche intermédiaire,
qui semble inhomogeéne, entre le revétement et le nickel. Les profils de concentrations montrent en
effet ’interdiffusion de 1’argent et du nickel formant ainsi une nouvelle couche sous le revétement
d'argent, composée d’argent et de nickel (Figure 4. 16).
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Figure 4. 16 : Observation au microscope optique et analyses EDX des profils de coupe avant (a) et
aprés (b) vieillissement d’un contact bronze/Ni/Ag.

La formation de cette couche intermédiaire est d’autant plus visible sur la Figure 4. 17 qui
présente 1I’'image obtenue au MEB en imagerie BSE. Cette couche apparait effectivement comme
un mélange inhomogene d’argent et de nickel. De plus, la présence d’une trés fine couche sous le
nickel peut étre notée. Celle-ci résulte de I’interdiffusion du cuivre et du nickel.

Comme précédemment avec le laiton/Ni/Ag, il faut également noter la présence d’oxygene sur
les profils EDX au niveau de la couche formée par I’interdiffusion de I’argent et du nickel. Cela
semble confirmé par les observations optiques qui révelent la présence de zones noires oxydées.
En revanche, le revétement d’argent ne semble pas oxydé en profondeur, 1’oxygéne étant seulement
détecté en extréme surface.

Enfin, 1’épaisseur globale du revétement + sous couches apparait inchangée (environ 4 um).
L’épaisseur effective du revétement d’argent diminue donc en conséquence passant de
2 um aenviron 1 pm.
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4.3.3.3 Conclusion

Le vieillissement thermique des contacts bronze/Ni/Ag provoque I’interdiffusion de 1’argent et
du nickel. Ces deux especes étant non solubles (cf. diagramme d’équilibre Figure 4. 18) cela
entraine la formation d’une phase hétérogéne. La couche intermédiaire ainsi formée est trés
sensible a la fissuration. Une autre conséquence de ’interdiffusion de 1’argent et du nickel est la
diminution importante de 1’épaisseur effective du revétement d’argent.

Il est a noter que les phénomeénes de diffusion mis en jeu favorisent la formation de porosités en
sous couche en particulier dans la zone intermédiaire Ni — Ag et favorise ainsi d'une part la fragilité
de la structure et d'autre part I'oxydation interne de nickel par diffusion de I'oxygene (Godet, 1976).
Enfin, le vieillissement thermique provoque 1’oxydation de 1’argent en extréme surface

Résine
Revétement argent

Phase hétérogéne argent + nickel
Sous couche nickel

Phase homogéne cuivre + nickel

Substrat

SEM HV: 20.0 kV. WD: 15,02 mm o MIRA3 TESCAN,
SEM MAG: 3.04 Kx Det: BSE 120 um

Figure 4. 17 : Image MEB (BSE) réalisée en coupe sur un contact bronze/Ni/Ag aprés vieillissement
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Figure 4. 18 : Diagramme d’équilibre Ag — Ni (Singleton et al., 1987).
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4.3.4 Contacts bronze/Ag

4.3.4.1 Analyses de la surface

Aprés vieillissement, la surface des contacts bronze/Ag présente un aspect trés noirci
(Figure 4. 19), beaucoup plus sombre que pour la configuration précédente, sans sous-couche,
laiton/Ag (Figure 4. 8). Ce noircissement de la surface est lié a une forte oxydation avec la
température.

(a) Avantvieillissement (b) Apresvieillissement

Figure 4. 19 Aspect visuel des contacts bronze/Ag avant (a) et apres b) vieillissement

Afin de confirmer cela, des observations MEB et des analyses EDX ont été réalisées. Les
analyses EDX en surface (Figure 4. 20) révélent la présence conjointe et exclusive de cuivre et
d’oxygene, témoignant d'une diffusion importante en provenance du substrat vers la surface. La
concentration apparente en argent est en effet négligeable ([Ag] = 1%at.). Au vu de la
steechiométrie observée ([Cu] = [O]), la formation d’oxyde de cuivre CuO semble fortement
probable. La couleur noire de la surface confirme cette hypothese.
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SEM HV: 10.0 kv WD: 5.00 mm | | MIRA3 TESCAN SEM HV: 10.0 kV WD: 4.93 mm || | MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 1.15 kx Det: SE 50 pm SEM MAG: 3.80 kx Det: SE 20 ym
View field: 241 ym  Date(m/dly): 09/05/18 ECL-LTDS View field: 72.8 ym  Date(m/dly): 09/05/18 ECL-LTDS

Figure 4. 20 : Observations MEB et analyses EDX de la surface des contacts bronze/Ag aprés
vieillissement
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4.3.4.2 Analyses en coupe

Afin d’observer la diffusion du cuivre, des analyses en coupe ont été réalisées (Figure 4. 21).
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Figure 4. 21 : Observations au microscope optique et analyses EDX des profils de coupe avant (a) et
aprés (b) vieillissement d’un contact bronze/Ag.

Apreés vieillissement, les analyses optiques et EDX révelent un découpage du profil en quatre
zones distinctes (Figure 4. 21):

- Zone 1, en surface : présence d’une couche sombre et épaisse (entre 4 et 8 um) composée
de cuivre oxydé. Les observations MEB de la topographie (Figure 4. 22) ainsi que les
images optiques en lumiere polarisée (Figure 4. 23 (a)) révelent que cette couche est
composée de différentes strates témoignant de la croissance de cette phase.

- Zone 2 : présence du revétement d’aspect intact et d’épaisseur inchangée. Il est en grande
partie composé d’argent avec une faible proportion de cuivre (rapport massique
Cu/Ag = 8 %).

- Zone 3 : cette zone située sous le revétement est d’épaisseur variable (de 5 a 15 um). Elle
est composée de cuivre oxydé suivant des chemins semble-t-il bien précis conduisant a un
aspect nervuré. L’observation aprés attaque chimique semble en effet montrer que les
chemins d’oxydation suivent principalement les joins de grains (Figure 4. 23 (b)). Enfin,
I’observation MEB de la topographie (Figure 4. 22) révele une forte porosité de cette zone.

- Zone 4 : le substrat.
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Résine

Cuivre oxydé (e = 8 pm)

Revétement argent

Zone a forte porosité (5a 15 pm)
=> oxydation interne du cuivre

Substrat

| wp:15.04mm | View field: 68.5 ym |20 ym
Figure 4. 22 : Image MEB (SE) de la topographie en coupe d’un contact bronze/Ag apres
vieillissement

Figure 4. 23 : Observations au microscope optique des profils de coupe apreés vieillissement d’un
contact bronze/Ag (a) en lumiére polarisée, (b) apres attaque chimique.
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4.3.4.3 Conclusion

Le vieillissement thermique des contacts bronze/Ag entraine une forte diffusion du cuivre vers
la surface provoquant d'une part, la formation d'une couche conséquente de plus de 8 pm
d'épaisseur de cuivre oxydé a la surface du dépét argent et d'autre part, la formation d'une zone a
forte porosité sous le revétement d'argent. Ceci est la conséquence de deux propriétés du couple
Ag/Cu. La premicre est la treés faible solubilité du cuivre et I’argent (diagramme eutectique,

Figure 4. 24) expliquant le fait que le revétement d’argent contienne une trés faible quantité de
cuivre.

La deuxiéme, est la forte différence de vitesse d’interdiffusion. En effet, le cuivre diffuse
beaucoup plus vite dans I’argent que I’inverse, entrainant un effet Kirkendall (Meng et al., 2001,
Jackson, 2010). Cela entraine d’une part un fort déplacement de 1’interface Ag/Cu, le revétement
est ainsi noyé dans le cuivre. D’autre part, cela provoque la formation de pores sous la couche
d’argent. Ces pores sont la conséquence de I’accumulation de lacunes du c6té du cuivre qui diffuse
le plus vite. Enfin, ’accumulation de pores sous le revétement favorise 1’oxydation interne du
culvre.
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Figure 4. 24 : Diagramme d’équilibre Ag-Cu (Subramanian et al., 1993)
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4.4 Comportement des contacts en fretting apres vieillissement

Des essais de fretting dans les mémes conditions que précédemment ont été effectues afin de
comparer les performances des contacts avant et apres vieillissement.

Dans un premier temps, I'évolution du coefficient de frottement avant et apres vieillissement
sera comparée. Ensuite, I'évolution de la résistance électrique sera comparée avant et apres
vieillissement. Les premiéres grandeurs importantes a prendre en compte pour quantifier
I’influence du vieillissement sur les performances des contacts concernent, en effet, les valeurs de
résistance électrique suivantes:

- Laresistance électrique de contact initiale, Ri (résistance mesurée en statique): mesurée lors
de la mise en contact avant I'essai de fretting. La premiere valeur de résistance enregistrée
sur le suivi de R = f(N) de I'essai de fretting peut étre plus faible que Ri puisque le premier
enregistrement intervient aprés 25 cycles. La valeur de R; traduit indirectement 1’état
d’oxydation en surface du contact: les oxydes formés constituent en effet une isolation
électrique, ce qui tend a augmenter la résistance électrique de contact. L'état d'oxydation de
la surface dépend de la nature des matériaux utilisés (nobles, non nobles) et des paramétres
environnementaux (température, humidite).

- La résistance électrique de contact minimale, Rmin: résistance électrique la plus faible
enregistrée durant l'essai. Celle-ci est, de facon générale pour notre cas d'étude, obtenue
apres les premiers cycles de fretting au cours desquels les oxydes en surface sont éliminés.
Elle témoigne de la conductivité du contact. Comme précisée précédemment (Chapitre 2),
si Rmin > 6 mQ, alors le critere d'endurance défini précédemment (N = Nc lorsque
AR > ARc = 4 mQ) ne peut étre appliqué (PSA Groupe, 2018 nome interne B21 7050).

Enfin, les endurances moyennes des contacts avant et apres vieillissement seront comparées et
les évolutions de Nc seront interprétées a partir des analyses précédentes.

4.4.1 Contacts avec sous-couche nickel: laiton/Ni/Aqg et bronze/Ni/Ag

4.4.1.1 Evolution du coefficient de frottement

Les Figure 4. 25 et Figure 4. 26 montrent les évolutions des coefficients de frottement,p, pour
des contacts laiton/Ni/Ag et bronze/Ni/Ag, avant et apres vieillissement. Il est a noter que pour ces
deux configurations de contacts, le coefficient de frottement stabilisé est identique avant et apres
vieillissement. En revanche, la réponse en frottement est différente lors des premiers cycles de
fretting. En effet, pour les contacts non vieillis, un phénomene de “cold-welding"” (soudure a froid
due a la forte adhésion des surfaces) est observé avec une augmentation importante de p avant les
1 000 premiers cycles. Cependant ce phénoméne n'est pas observé sur les contacts vieillis. Ceci
s'explique par la présence d'un film oxydé en surface, mis en évidence lors des analyses
précédentes, réduisant fortement I'adhésion entre les surfaces (Johnson et al., 1967).
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Figure 4. 25: Evolution du coefficient de frottement, avant et aprés vieillissement, sur des contacts
laiton/Ni/Ag.
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Figure 4. 26: Evolution du coefficient de frottement, avant et aprés vieillissement, sur des contacts
bronze/Ni/Ag.

4.4.1.2 Résistances électrigues de contact

Les Figure 4. 27 et Figure 4. 28 présentent I'évolution des résistances électriques de contact de
contacts laiton/Ni/Ag et bronze/Ni/Ag, avant et aprés vieillissement.

Le vieillissement thermique semble avoir une influence similaire sur I'évolution de la résistance
électrique des contacts avec sous-couche nickel (laiton/Ni/Ag et bronze/Ni/Ag). Apres
vieillissement, la résistance électrique de contact initiale (R;) est plus élevée qu'avant vieillissement
Figure 4 29). Cependant, des les premiers cycles de fretting (une centaine de cycle), R diminue
fortement pour atteindre un niveau comparable a celui observé pour des contacts non vieillis. Enfin,
il est a noter que quel que soit le substrat (laiton/Ni/Ag et bronze/Ni/Ag), la résistance électrique
de contact augmente plus rapidement pour les contacts vieillis (Figure 4. 27 et Figure 4. 28)
entrainant un diminution de I'endurance électrique des contacts aprés vieillissement.
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Figure 4. 27: Evolution de la résistance électrique de contact, avant et apres vieillissement, sur des
contacts laiton/Ni/Ag.
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Figure 4. 28: Evolution de la résistance électrique de contact, avant et apres vieillissement, sur des
contacts bronze/Ni/Ag.

Afin de mieux représenter lI'influence du vieillissement sur la résistance électrique de contact,
des valeurs moyennes de résistance de contact initiale (R;) et minimale (Rmin) pour les contacts
avec sous-couche nickel ont été calculées (Figure 4 29).

La valeur de résistance de contact initiale augmente apres le vieillissement quel que soit le
substrat (Figure 4 29 (a)). Celle-ci passe en effet de Ri = 1 mQ avant vieillissement a Ri = 5 mQ
apres vieillissement.

La valeur de résistance de contact minimale augmente également légerement apres
vieillissement (Celle-ci passe en effet de Rmin = 0,7 mQ avant vieillissement a Rmin ~ 1,2 mQ apres
vieillissement). En revanche cette augmentation est beaucoup moins importante que celle observée
pour R;. De plus, il faut noter que les valeurs de résistance minimale, aprés vieillissement, sont
beaucoup plus faibles que les valeurs de résistance initiale (Rmin = Ri/5).

Ainsi I’augmentation de la résistance de contact initiale est cohérente avec 1’oxydation de la
surface d’argent analysée précédemment. Ensuite, au cours des premiers cycles de fretting cette
couche est en partie éliminée de I’interface. Les valeurs de résistances électriques minimales ainsi
obtenues restent faibles (Rmin~ 1 mQ) et assez proches de celles obtenues sur contacts non vieillis,
permettant ainsi d’appliquer le critére d’endurance (pour rappel N=Nc lorsque AR >4 mQ).
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Figure 4 29 : (a) Résistance électrique de contact initiale, R (b) Résistance électrique de contact
minimale, Rmin ; avant et apres vieillissement, de contacts avec sous-couche nickel

4.4.1.3 Endurances électrigues

La Figure 4. 30 présente 1’évolution des endurances des contacts laiton/Ni/Ag et bronze/Ni/Ag
apres vieillissement.

Quel que soit le substrat, une baisse de 1’endurance est observée. Celle-ci est d’autant plus
importante avec le substrat bronze. Ainsi aprés vieillissement, les performances des contacts
laiton/Ni/Ag (Nc = 55 000 cycles) sont Iégerement supérieures a celles des contacts bronze/Ni/Ag
(Nc =40 000 cycles).

Les analyses précédentes (Partie 4.3.) permettent d’expliquer ces baisses de 1’endurance
électrique.
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Figure 4. 30 : Endurances électriques des contacts avec sous couche nickel, avant et aprés
vieillissement
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» Contacts laiton/Ni/Ag

Le vieillissement thermique des contacts laiton/Ni/Ag entraine 1’oxydation de la surface
d’argent ce qui participe a diminuer 1’endurance électrique. De plus, I’interdiffusion du nickel et
du zinc, formant ainsi une couche homogene sous le nickel, provoque la diminution de 1’épaisseur
effective de la sous-couche de nickel et donc diminue sa capacité a bloquer la diffusion des
éléments du substrat. En effet, sous contraintes, la barriere de diffusion du zinc est moins efficace
du fait de son épaisseur plus faible. L’endurance é¢lectrique diminue alors légérement (Nc / 1,6
apres vieillissement) mais reste bien supérieure a I’endurance d’un contact laiton/Ag sans sous-
couche nickel non vieilli.

» Contacts bronze/Ni/Ag

Comme pour les contacts laiton, le vieillissement thermique des contacts bronze/Ni/Ag entraine
I’oxydation de la surface d’argent ce qui participe a diminuer 1’endurance électrique. Cependant,
pour le substrat bronze, I’impact du vieillissement thermique est plus important car celui-Ci
provoque I’interdiffusion du nickel et de I’argent formant ainsi une couche intermédiaire entre le
revétement et la sous-couche. Ce phénomene provoque ainsi une diminution importante de
I’épaisseur d’argent participant également a la diminution de I’endurance. Enfin, de par sa nature,
la phase hétérogene Ag + Ni ainsi formée, est tres sensible a la fissuration et entraine une baisse
importante de la résistance a 1’usure. Ainsi, une baisse conséquente de 1’endurance est observée
sur les contacts bronze/Ni/Ag apres vieillissement (Nc / 3,5).

4.4.2 Contacts sans sous-couche nickel: laiton/Aq et bronze/Aq

Comme vu précédemment avec les analyses réalisées aprés vieillissement thermique, les
contacts sans sous-couche nickel sont tres sensibles aux phénomenes de diffusions qui entrainent
une modification de la composition de la couche surfacique.

4.4.2.1 Evolution du coefficient de frottement

Les Figure 4. 31 et Figure 4. 32 présentent les évolutions des coefficients de frottement,u, pour
des contacts laiton/Ag et bronze/Ag avant et apres vieillissement. Sans vieillissement, un
phénomene de soudure a froid est observé, comme sur les configurations précédentes, causé par la
forte adhésion des surfaces métalliques. Apreés vieillissement, ce phénomene n'est, encore une fois,
plus observé du fait de lI'oxydation des surfaces. Il est a noter que dans le cas des contacts
bronze/Ag, le coefficient de frottement stabilisé est similaire avant et aprés vieillissement. En
revanche, le coefficient de frottement stabilisé des contacts laiton/Ag est plus faible aprés
vieillissement. Cela peut s'expliquer par la dureté plus élevée du revétement Ag — Zn, formé apres
vieillissement, par rapport a la dureté du revétement d'argent non vieilli. Cette augmentation de la
dureté reduit ainsi lI'adhésion entre les surfaces et participe a la diminution du coefficient de
frottement pu (Bowden et Tabor, 1964).
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4.4.2.2 Résistances électrigues de contact

» Contacts laiton/Ag

La Figure 4. 33 compare I'évolution de la résistance électrique des contacts laiton/Ag avant et
apres vieillissement. Aprés vieillissement, la résistance électrique de contact initiale (Ri) semble
bien plus élevée qu'avant vieillissement. Cependant, apres les premiers cycles de fretting (environ
250 cycles), R diminue fortement pour atteindre un niveau de résistance relativement faible
(Rmin = 1,5 mQ) qui reste cependant plus élevé que celui observé sur contact non vieilli. Enfin, de
facon surprenante, l'augmentation de la résistance électrique de contact est moins rapide pour les
contacts vieillis.
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Figure 4. 33: Evolution de la résistance électrique de contact, avant et aprés vieillissement, sur des
contacts laiton/Ag

Afin de mieux représenter lI'influence du vieillissement sur la résistance électrique de contact,
des valeurs moyennes de résistance de contact initiale (R;) et minimale (Rmin) pour les contacts sans
sous-couche nickel ont été calculées (Figure 4. 34).
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Figure 4. 34 : (a) Résistance électrique de contact initiale, Ri (b) Résistance électrique de contact
minimale, Rmin ; avant et aprés vieillissement, de contacts sans sous-couche nickel
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Le vieillissement thermique des contacts laiton/Ag entraine une tres forte augmentation de la
résistance électrique de contact initiale, celle-ci étant multipliée par un facteur 40 quel que soit
I’épaisseur d’argent (Ri aprés vieillissement environ égale a 40 mQ) (Figure 4. 34 (a)). Ce
phénomene, bien plus important que dans le cas d’un contact laiton avec sous-couche, provient de
la forte oxydation du zinc qui a diffusé en surface.

En revanche, apres vieillissement, la valeur de résistance électrique de contact minimale est trés
faible par rapport a la valeur de résistance initiale (Rmin = Ri/30) (Figure 4. 34). La résistance
minimale moyenne est en effet relativement faible (Rmin = 1,2 mQ) puisqu’elle est sensiblement
¢gale a celle d’un contact laiton/Ni/Ag vieilli et 1égérement plus élevée qu'un contact laiton/Ni non
vieilli. Ainsi I’élimination des oxydes de zinc en surface lors des premiers cycles de fretting conduit
a une résistance électrique suffisamment faible permettant d’appliquer un critére d’endurance N¢
(ce qui sera discuté par la suite). Ce comportement est parfaitement cohérent avec les analyses
précédentes. En effet les oxydes de zinc formés a la surface sont tres résistifs, en revanche la phase
homogéne Ag — Zn formé sur la hauteur du revétement n’est pas oxydée et permet une bonne
conduction du courant électrique.

» Contacts bronze/Ag

La Figure 4. 35 compare I'évolution de la résistance électrique des contacts bronze/Ag avant et
apres vieillissement.
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Figure 4. 35: Evolution de la résistance électrique de contact, avant et apres vieillissement, sur des
contacts bronze/Ag (R en échelle logarithmique).

Le vieillissement thermique est critique pour les contacts bronze/Ag. En effet, la résistance
électrique de contact initiale est extrémement forte (Ri = 300 Q) (Figure 4. 34 (a)) et malgré la
baisse de la résistance, Rmin reste a un niveau tres élevé de résistance électrique (Rmin = 0,3 Q)
(Figure 4. 33). Le niveau de conductivité du contact ne permet pas de faire passer un signal
électrique, le contact est isolant.

Ce comportement est parfaitement cohérent avec les analyses du contact. En effet, la diffusion
du cuivre provoque la formation d’une couche oxydée d’épaisseur importante (4 a 8 um) en surface.
Un tel traitement thermique entraine la fin de vie du contact.
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4.4.2.3 Endurances électrigues

La Figure 4. 36 compare les endurances des contacts sans sous-couche nickel avant et apres
vieillissement (N = Nc lorsque AR > 4 mQ).
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Figure 4. 36 : Endurances électriques des contacts sans sous couche nickel, avant et aprés
vieillissement

» Contacts laiton/Ag

Comme vu précédemment, les contacts laiton/Ag vieillis présentent une augmentation moins
rapide de la résistance électrique de contact que les contacts laiton/Ag non vieillis (Figure 4. 37).
Cela entraine une augmentation de I’endurance moyenne apres vieillissement (Figure 4. 36).

En effet, si le vieillissement entraine une augmentation de la résistance électrique de contact
initiale, celle-ci chute rapidement lors des premiers cycles de fretting et 1’élimination des oxydes
de surfaces (Figure 4. 37). Ensuite, le revétement Ag — Zn formé présentant une dureté plus
importante que le dépot d’argent initial, celui-Ci permet une meilleure résistance a 1’usure, retardant
ainsi I'augmentation de la résistance, et entraine donc une augmentation de I’endurance du contact.

8 8
c7t Laiton/Ag a7t —Ava‘ntvlle!II!ssement
S g€ ——Apres vieillissement
<6 r xz 6 |
g s L L
85 8 5 o @ Ry =5 mQ
= e
o o _
o 4T ——Avant vieillissement o 4T ARc=4 mQ
o \ T ©
93 | ——Apreés vieillissement o 3
S g
22} £ 2
] o e N
o 1 21

0 L L L 0 L ! L L L L L

0 500 1000 1500 2000 0 10 000 20 000 30000 40 000 50 000 60 000 70 000

Cycle de fretting, N Cycle de fretting, N
Figure 4. 37 : Evolution de la résistance électrique de contact d’un contact laiton/Ag avant et aprés
vieillissement pendant un essai de fretting: critéres d'endurance relatif (AR > ARc = 4 mQ) et absolu
(R>Rn=5mQ).
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Apreés vieillissement, la résistance minimale, bien que suffisamment faible suivant les critéres
d'endurance (Rmin << 6 mQ), augmente Iégérement par rapport aux contacts non vieillis. Le fait
que le critere d'endurance (critére relatif, N = Nc lorsque AR =R - Rmin > ARC = 4 mQ) dépende
directement de cette valeur Rmin peut donc interroger sur la pertinence et la représentabilité des
valeurs moyennes d'endurances ainsi calculées. La Figure 4. 37 présente I'influence du choix du
critére d'endurance:

- Critere relatif: N=Nc lorsque AR > ARc =4 mQ.
- Critéere absolu: N=Nc lorsque R > ARt =5 mQ.

Il peut ainsi étre observé que I'impact du choix du critére est quasiment nul sur le nombre de
cycles nécessaire pour atteindre la défaillance électrique que ce soit sur contacts vieillis ou non
vieillis. Ceci est d{, d'une part a la différence assez faible de Rmin avant et apres vieillissement, et
d'autre part a lI'augmentation rapide de la résistance avant la défaillance électrique.

» Contacts bronze/Ag

Le vieillissement thermique est fatal aux contacts bronze/Ag. En effet, ceux-ci ne peuvent plus
assurer la conduction du signal électrique, leur résistance électrique de contact atteignant des
valeurs critiques (R multipliée par un facteur 3.10°) (Figure 4. 35).
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4.5 Synthese
45.1 Résistance électrique de contact initiale

Le vieillissement thermique entraine une augmentation de la résistance €lectrique de contact
initiale quelle que soit la configuration étudiée, et ce du fait de la formation d’oxydes en surface
avec la température (Figure 4. 38). En effet, dans le cas de contact avec sous-couche nickel,

I’oxydation de I’argent en surface entraine une augmentation marquée de R; (facteur 5 quel que
soit le substrat).

Ce phénoméne est d’autant plus marqué pour les contacts sans sous-couche nickel du fait de la
diffusion d’éléments du substrat en surface. Dans le cas d’un substrat en laiton, la surface est alors
composée d’argent et de zinc oxydés. Les oxydes de zinc étant trés résistifs, cela conduit a une
augmentation de R; (facteur 40), plus importante que pour les contacts avec sous-couche. Dans le
cas d’un contact en bronze, la résistance électrique de contact initiale apres vieillissement est
critique. En effet, la surface étant exclusivement composée d’oxyde de cuivre, R; atteint une valeur
irrémédiable de 300 Q (Ri multipliée par 3.10°).

Dans le cas d’un connecteur sur véhicule, la formation d’une couche oxydée en surface a moins
d’impact sur la résistance €lectrique de contact initiale que dans le cas présent de cette étude. En
effet, les phases a haute température étant rencontrées pendant le fonctionnement du véhicule, le
phénomene de fretting permet le nettoyage de la surface et assure un contact métal/métal lors des
premiers cycles de sollicitations. En revanche, les phénoménes d’interdiffusion sont a prendre en
considération dans la tenue des connecteurs face au vieillissement thermique.
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Figure 4. 38 : Résistances électriques de contact initiales des contacts étudiés avant et apres
vieillissement
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45.2 Résistance électrigue de contact minimale

La résistance électrique de contact minimale permet de rendre compte de la résistance du contact
apres 1’¢limination de la couche d’oxyde de surface.

Ainsi aprés vieillissement, une augmentation de Rmin peut étre observée quel que soit le contact
(Figure 4. 39). Les valeurs de résistance minimale de contact restent cependant faibles et
comparables pour les configurations étudiees excepté pour le bronze/Ag qui fait exception.

En effet, dans le cas du bronze/Ag la couche de cuivre oxydé en surface est trés épaisse (4 a
8um). Les sollicitations de fretting ne permettent donc pas son élimination de I’interface.

En ce qui concerne les contacts avec sous-couche nickel, la comparaison de la Figure 4. 39 et
de la Figure 4. 38 permet d’observer que les valeurs de Rmin Obtenues sont environ 4 fois plus
faibles que celles de Ri témoignant de I’impact de la couche d’oxyde de surface et de son
élimination. Cependant, quel soit le substrat, une légére augmentation de Rmin est observée apres
vieillissement (Figure 4. 39). Ce phénoméne peut étre di au fait que les oxydes natifs d’argent ne
sont que partiellement éliminés du contact.

Enfin concernant les contacts laiton/Ag, il faut noter une trés forte baisse de la résistance entre
Ri et Rmin (Figure 4. 38 et Figure 4. 39). Celle-ci est beaucoup plus marquée que dans le cas
précédent, Rmin = Ri / 30.

De fortes dispersions sont observées pour les valeurs de résistance apres vieillissement. Cela
provient certainement de 1’épaisseur plus ou moins importante de la couche d’oxyde formée, de
son homogénéité et du caractére aléatoire de son élimination.
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Figure 4. 39 : Résistances électriques de contact minimales des contacts étudiés avant et apres
vieillissement
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4.5.3 Endurance électrique

L’évolution de I’endurance électrique des contacts soumis a de fortes températures dépend
fortement des phénomenes de diffusion mis en jeu lors du vieillissement thermique.

Concernant les contacts avec sous-couche nickel, le vieillissement entraine une baisse de
I’endurance. Sur les substrats laiton, cette baisse est assez faible. Elle est la conséquence de
I’interdiffusion du nickel et du zinc provoquant ainsi la diminution de 1’épaisseur effective de la
sous-couche de nickel et diminue donc son efficacité lors de la phase de fretting. La diminution de
I’endurance est beaucoup plus marquée pour les contacts en bronze. Cela est di a I’interdifusion
de I’argent et du nickel qui, d’une part, réduit I’épaisseur effective du revétement d’argent et,
d’autre part, conduit a la formation d’une phase hétérogéne Ag + Ni tres sensible a la fissuration.
Ainsi, si avant vieillissement les contacts en bronze présentent de meilleurs performances que ceux
en laiton, apreés vieillissement cette tendance est inversee. Les contacts laiton/Ni/Ag sont donc a
privilégier dans le cas de connecteurs soumis a de fortes températures.

Concernant les contacts sans sous-couche nickel, le vieillissement thermique est fatal aux
contacts en bronze. En effet, comme vu précédemment, la couche de cuivre oxydé formée en
surface empéche toute conduction du courant. Dans le cas d’un substrat bronze, la sous-couche de
nickel est donc indispensable afin d’éviter la diffusion du cuivre qui est rédhibitoire pour le contact.
Dans le cas d’un substrat laiton, la diffusion du zinc entraine la formation d’un revétement
homogéne Ag — Zn dont la dureté est plus importante que celle du dépot d’argent initial. Ainsi, le
revétement obtenu présente un comportement électrique suffisant pour garantir la fonction de
contact électrique et avec une meilleure résistance a I’usure ce qui entraine une augmentation de
I’endurance quelle que soit 1’épaisseur d’argent (Figure 4. 40).

Ainsi de maniere générale, I'utilisation de substrat en laiton est a privilégier dans le cas de
connecteurs électriques soumis a de fortes températures (Figure 4. 40). L'utilisation d'un substrat
bronze ne peut étre tolérée qu'avec la présence d'une sous couche de nickel. Concernant le substrat
laiton, l'utilisation de contacts sans sous couche nickel représente un intérét financier non
négligeable. Cependant, l'utilisation d'une sous-couche de nickel semble a privilégier pour les
contacts argent 2 um. En effet, les performances des contacts laiton/Ni/Ag (2um) sont bien
meilleures que celles des contacts laiton/Ag (2um) avant vieillissement, et restent meilleures aprés
vieillissement malgré I'augmentation de I'endurance des contacts laiton/Ag (2um) (Figure 4. 40).

Enfin, les contacts laiton/Ag (4 pm) semblent constituer une solution tres intéressante
(Figure 4. 40). lls présentent, en effet, une endurance bien supérieure aux contacts laiton/Ni/Ag
(2pum) avant vieillissement et aprés vieillissement. De plus, d'un point de vue économique, le
surcout occasionné par l'utilisation d'une épaisseur plus importante d'argent pourrait é&tre compensé
par une réduction des co(ts de production liés a I'utilisation de deux bains électrolytiques différents
(réduction des moyens et des durées de productions), a savoir nickel et argent.

Il faut cependant rester prudent concernant l'utilisation de contacts laiton sans sous-couche
nickel car les phéenomenes de diffusion entrainent la présence de zinc en surface et ce, méme dans
le cas d’une épaisseur plus importante d’argent (4 um). Il serait donc intéressant de déterminer
I'impact de la présence du zinc sur I'endurance de ces contacts dans une atmosphére corrosive. Des
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essais de fretting réalisés dans des conditions plus séveres (humidité, température, phase d'arrét)
restent donc nécessaires avant de valider l'utilisation des contacts laiton sans sous couche nickel.
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Figure 4. 40 : Endurances des contacts étudiés avant et apres vieillissement

151



Chapitre 4. Influence du vieillissement thermique sur des contacts argent

4.6 Conclusion

Dans ce chapitre, I'impact de la température sur le vieillissement thermique des contacts argent
a éte étudié.

Dans un premier temps, les performances de différentes configurations de contacts argentés ont
été etudiees sans vieillissement thermique. Il a été montré que I'utilisation d'un substrat bronze par
rapport a un substrat laiton ou I'ajout d'une sous-couche de nickel améliore les performances des
contacts argentés sous sollicitations de fretting. Ce comportement peut étre relié aux duretés plus
importantes du nickel et du bronze, par rapport au laiton ou a l'argent, qui permettent ainsi une
meilleure tenue du revétement a l'usure.

Les différents contacts ont ensuite été soumis a un vieillissement thermique (a 150 °C pendant
3500 h) puis ont été analysés et soumis aux mémes essais de fretting afin de comparer leurs
performances. Il a ainsi été mis en évidence l'importance des phénoménes de diffusion,
thermiquement activés, pouvant entrainer la détérioration des contacts électriques. Il a été montré
que l'utilisation de substrat en laiton est a privilégier dans le cas de connecteurs électriques argent
soumis a de fortes températures. En effet, les phénomenes de diffusion observés sur les substrats
laiton sont moins dommageables que ceux mis en jeux sur des contacts en bronze. L'utilisation de
substrat bronze ne peut ainsi étre tolérée qu'en présence d'une sous couche de nickel afin de limiter
ces phénomeénes de diffusion. Enfin, concernant les substrats en laiton, cette étude montre que
I'utilisation de contacts sans sous couche nickel peut étre envisageable, puisque ceux-ci présentent
de bons comportements électriques méme apres vieillissement et représentent un intérét financier
non négligeable. Cependant cette validation nécessite de poursuivre I'étude sur le comportement
de ces contacts, aprés vieillissement, dans des conditions plus sévéres (température, humidité...)
car la diffusion entraine la présence de zinc en surface, pouvant étre sensible aux phénoménes
corrosifs. En résumé, I'utilisation d'une sous-couche de nickel permet de limiter les phénomenes de
diffusion des éléments du substrat vers la surface et garantit ainsi le bon fonctionnement électrique
du contact dans la durée, lorsque celui-ci est soumis a de fortes températures.
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5.1 Introduction

Comme vu lors du chapitre précedent, les connecteurs électriques sont soumis a des
températures relativement élevées en phase de fonctionnement (jusqu'a 125 — 150 °C proche du
moteur). Au cours du chapitre précédent, I'influence d’un vieillissement thermique a été étudié.
Néanmoins, la température peut également avoir une influence sur le comportement des contacts
électriques en phase de fonctionnement, c¢’est-a-dire couplée a du fretting. En effet, les travaux de
Park et al., 2008, bien gu'ils aient été réalisés pour des conditions d'essai (valeur seuil de résistance
R =100 mQ, §" = 90 um) assez éloignées de celles de cette étude, ont montré une évolution non
monotone de I’endurance des contacts en étain soumis a du fretting en fonction de la température.
Dans un premier temps, 1’élévation de la température provoque le ramollissement du revétement
d’étain entrainant une augmentation de la surface de contact et donc une meilleure conductivité.
En revanche, au-dessous de 100°C, 1’augmentation de la cinétique d’oxydation de 1’étain entraine
une diminution de I’endurance ¢électrique. Enfin, des travaux réalisés sur des contacts en or (Ren
et al., 2015, valeur seuil de résistance R = 100 mQ, §" = 25 um, f= 200 Hz) ont montré un effet
bénéfique de I’augmentation de la température sur I’endurance en fretting. Comme pour 1'étain,
I'nypothése avancée serait un ramollissement du revétement avec la température qui, en induisant
une extension de l'aire de contact, favorise une diminution de la résistance électrique.

L’objectif de ce chapitre est donc d’étudier I’influence de la température, couplée avec des
sollicitations de fretting, sur les contacts électriques. Cette étude sera menée sur des contacts en
argent et en or afin de comparer les performances en température de ces deux matériaux. En effet,
I'objectif est ici de comparer le comportement de I'argent par rapport a la référence or. L'enjeu est
important surtout dans la perspective d'un remplacement des dép6ts or par des dép6ts argent moins
onéreux. L impact de la température sur I’évolution de la résistance €lectrique, 1’endurance et le
comportement tribologique des contacts sera approfondie. Enfin, des essais de caractérisation des
propriétés mécaniques des matériaux en température seront réalisés afin d’expliquer les
comportements observés en fonction de la température.

Dans un premier temps, les performances d'un contact laiton/Ni/Au (1,3um) seront étudiées en
fonction de la température. Ce type de contact constitue actuellement la référence en connectique
automobile. Soumis a de fortes températures (environnement moteur), il est donc important
d'étudier son comportement fretting en température. Dans une seconde partie, une étude similaire
sera réalisée sur un contact laiton/Ni/Ag (2 um) (Figure 5. 1).

Ni I 2 um Ni I 2 um
CuZn37 CuZn37
(substrat) (substrat)

Figure 5. 1 : Configurations des contacts étudiés

Les essais de fretting ont été réalisés sur le banc d'essai Fretting Connectique | (FCI) avec une
ouverture de cycle constante do= 9um (asservissement en ouverture de cycle) a une fréquence
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f = 30Hz, avec une force normale constante de P = 3N. L’humidité est controlée et fixée a
HR = 10%. Les parametres sont ainsi fixés afin de comparer les performances des deux
configurations de contact en fonction de la température. Les essais ont été réalisés a quatre niveaux
de température: 25°C, 60°C, 90°C et 125°C.

5.2 Influence de la température sur un contact en or

5.2.1 Evolution de I'endurance et des propriétés tribologiques du contact

La Figure 5. 2 montre I'évolution de la résistance électrique de contact (REC) en fonction du
nombre de cycle de fretting appliqués pour différents niveaux de température. 1l est observé que
plus la température augmente, plus le nombre de cycles pour atteindre la défaillance électrique
(i.e AR > 4mQ) augmente. L'augmentation de la résistance électrique semble en effet étre retardée,
ainsi I'endurance augmente avec la température.

8 -

125°C

Résistance électrique, AR (mQ)
S

o L s s
0.E+00 1.E+05 2.E+05 3.E+05 4.E+05 5.E+05
Cycles de fretting, N
Figure 5. 2: Evolution de la REC en fonction du nombre de cycle de fretting pour différentes
températures. (Au/Au, P=3N, o= 9um, f=30Hz).
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Figure 5. 3: Evolution de I'endurance Nc et du coefficient de frottement énergétique ple en fonction de
la température. (Au/Au, P=3N, &o= 9um, f=30Hz)
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Afin de mieux observer I'influence de la température, des endurances moyennes ont été obtenues
a partir de trois essais de fretting pour chaque température (Figure 5. 3). Ainsi, I'endurance des
contacts en or augmente avec la température, entre 25°C et 125°C, en suivant une tendance quasi-
linéaire. Cette augmentation est assez importante, I'endurance étant multipliée par un facteur 8 entre
25°C (valeur arrondie de Nc =~ 50 000 cycles) et 125°C (Nc ~ 400 000 cycles).

Le coefficient de frottement énergeétique, e, est quasiment stable sur la plage de température
considérée (Ue ~ 1,1) (Figure 5. 3) malgré une légere augmentation et une forte dispersion
observées autour de T = 60°C. Le decouplage de I'évolution de Nc et de pMe suggeére que
l'augmentation de I'endurance avec la température n'est pas liée a un comportement tribologique.

5.2.2 Analyse de l'usure des contacts a la défaillance électrique

Apres les essais de fretting, le protocole d’analyse de 1’usure tel que développé dans le Chapitre
2 est appliqué. Les échantillons sont nettoyés a 1’éthanol dans un bain a ultrasons afin d’enlever les
débris pouvant étre piégés dans les traces puis les analyses de la surface sont réalisées a 1’aide d’un
profilométre interférométrique. Le volume usé total (somme de 1’usure de 1’échantillon supérieur
et inférieur), Vne, ainsi que la profondeur maximale moyenne, hmax (Mmoyenne de la profondeur
maximale de 1’échantillon supérieur et inférieur) sont obtenues pour chaque essai a la défaillance
électrique. L'analyse statistique des trois essais dupliqués pour chaque température permet ainsi
d'établir une valeur moyenne représentative ainsi que I'écart-type associé.

X 10° 200
9
o £
— E st
(= Eq. 5.1 g 5
= 1 250 3 e 77
-4 o
:E;_ J 1): % 6 ; T *
23T 2 E 5| PooB
> {200 g x
Q © E 4t
3 2 =) 5
(1] o L
£ v e t°
= 1 o 2 |
S1ir s 8
0 1 1 1 1 1 1 100 O 1 1 1 1 1 1
0 20 40 60 80 100 120 140 0 20 40 60 80 100 120 140
(a) Température, T (°C) (b) Température, T (°C)

Figure 5. 4: (a) Volume usé a la défaillance électrique, Ve, en fonction de la température.
(b) Profondeur maximale d'usure, hmax, €n fonction de la température.
(Au/Au, P=3N, 8o=9um, f=30Hz)

Le volume usé a la défaillance électrique, Ve, présente une légere augmentation lineaire en
fonction de la température (Figure 5. 4 (a)), ainsi le volume de matiére enlevée a la défaillance
électrique augmente avec la température. L'évolution du volume usé, Ve, peut étre exprimée a
partir de I'expression suivante:

VNC = KVNC,T X T + VNC,O (51)
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Avec Ky, . = 620 pm®/°C et Vo = 2,7.10° pm®.

Néanmoins, la défaillance électrique est atteinte pour une méme profondeur maximale de trace,
hmax, quelle que soit la température (Figure 5. 4 (b)). L'augmentation du volume usé a la défaillance
électrique semble donc davantage liée a l'augmentation latérale de la trace de fretting, Rs, qui
semble également augmenter linéairement en fonction de la température(Figure 5. 4 (a)) . Afin de
confirmer ces observations, des essais de fretting ont été réalisés en régime de glissement partiel
(8" =3um, N =10 000 cycles) afin d'évaluer I'extension de I'aire de contact, Sc, avec la température
(Figure 5. 5). En glissement partiel, aucune usure n'est generée, ainsi I'extension de l'aire de contact
ne peut étre induite que par déformation plastique.

(a) )

Figure 5. 5: Observation au microscope des traces de fretting obtenues en glissement partiel (5" = 3um)
aprés 10 000 cycles. (a) a 25°C, (b) a 125°C.

La Figure 5. 6 confirme une augmentation linéaire de Sc avec la température. Ainsi, il peut étre
déduit que lI'augmentation de la température induit une extension de I'aire de contact en réduisant
le seuil plastique des matériaux. La quantité d'or mobilisée dans l'interface en glissement total est
donc plus importante, ce qui peut expliquer en partie l'augmentation de I'endurance électrique avec
la température. Cette influence du comportement plastique sera analysée par la suite.

X 103
45
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35 ¢
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25
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Surface de contact, Sc (um?)
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0 20 40 60 80 100 120 140

Température, T (°C)

Figure 5. 6: Evolution de la surface de contact mesurée aprés un essai de fretting en glissement partiel
en fonction de la température ((Au/Au, P=3N, §"= 3um, f=30Hz, N= 10 000 cycles)
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5.2.3 Cinétique d'usure

Le coefficient de frottement étant stable en fonction de la température, un second aspect pour
expliquer lI'augmentation de I'endurance, outre le volume d'usure seuil Vne, concerne le coefficient
d'usure eénergétique o (Fouvry et al., 1996, Chapitre 1), soit:

Q= —ne (5.2)

YEdy,

En effet, celui-ci traduit la cinétique d'usure. Ainsi, si ce dernier diminue, l'usure est moins
rapide et donc I'endurance électrique se trouve augmentée.

La Figure 5. 7 présente I'évolution du coefficient d'usure énergétique en fonction de la
température. Une diminution asymptotique est observée et peut étre exprimée a partir d'une
fonction exponentielle telle que:

= are+ (Aro — Ar,00) X €Xp(Ky, X T) (5.3)

avec ar o= 7.10° pm3J = ar 99o¢ qui correspond au coefficient d'usure pour les températures
élevées (a partir de T = 90°C), ay o = 94.10° um3/J correspondant au coefficient d'usure pour une
température T = 0°C et enfin K, = - 0,035 caractérisant la diminution du coefficient d'usure en
fonction de la température.

100 X 1000

(um3/J)

Coefficient d'usure énergétique, a

0 20 40 60 80 100 120 140
Température (°C)

Figure 5. 7: Evolution du coefficient d'usure énergétique en fonction de la température.
(Au/Au, P=3N, 8o=9um, f=30Hz)
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5.2.4 Formalisation de la durée de vie

L'évolution de I'endurance électrique peut étre exprimée en couplant I'évolution du volume usé
(Eg. 4.1) et du coefficient d'usure énergétique (Eq. 4.3) en fonction de la température. En posant la
condition de défaillance électrique telle que:

Ve = a X ZEdNC (5.4)
et en considérant 1’expression simplifiée de I’énergie totale dissipée:
YEqy, = Ncx4Xx8 XpgxP (5.5)

une formulation de 1’endurance théorique Nc,;, peut étre extrapolée a partir des parameétres de
chargement (P et do) et des paramétres caractérisant le frottement et 1’usure du contact (ue, Ve, o):

Neg, = L1 (5.6)

aX4x8y X eXP

KVNC,TX T+ VNC,O

[@7,00+(AT,0=@T,00) X€XP (K XT)| X 4 X 80 "X j1g X P

Negy, = (5.7)

La Figure 5. 8 compare les valeurs d'endurances expérimentales (Figure 5. 3) et celles calculées
en fonction de la température (Eg. 5.7). La corrélation avec les résultats expérimentaux est
relativement bonne et permet d'établir le point d'inflexion de l'augmentation de l'endurance
électrique autour de T = 80°C.

X 1000

500

450 r Nc,, (EqQ. 5.7)
400 |

350
300
250
200

150 |

Endurance, Nc (cyles)

100 |

50

0 20 40 60 80 100 120 140
Température, T (°C)
Figure 5. 8: Comparaison de I'évolution de Nc en fonction de la température avec le modele d'usure
propose (Eq. 5.7) (Au/Au, P=3N, 0= 9um, f=30Hz)
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5.2.5 Analyses tribochimiques de l'interface et des mécanismes d'usure

Afin d'étudier I'influence de la température sur les mecanismes d'usure, des observations MEB
et profilomeétriques ont été réalisées a T = 25 °C et T = 125 °C dans l'optique de mieux décrire la
morphologie des traces d'usure et du lit de débris. Celles-ci ont été couplées a des analyses EDX,
afin d'étudier la composition de l'interface, en suivant le protocole développé dans le Chapitre 2.

Les résultats des analyses EDX réalisées a T =25 °C et T = 125 °C (Figure 5. 9) révelent que
la composition chimique de l'interface a la défaillance électrique est similaire malgré
l'augmentation de la température. La défaillance électrique est atteinte, quelle que soit la
température, pour une concentration en or inférieure a 5% atomique. Cette observation confirme la
généralisation du critére de concentration seuil, développé par Fouvry et al., 2011 et Laporte et
al.,, 2015, aux métaux nobles que ce soit l'argent ou l'or : ainsi N = Nc lorsque
[Au] < [Au]in =5 at.%. Il peut également étre noté que la concentration en oxygene est similaire a
T =25°Cet T =125°C avec [O] = 45 at.%, ce qui est également observé sur les contacts en argent
(cf. Chapitre 3). Enfin, les concentrations en nickel et en éléments du substrat (cuivre, zinc) sont
relativement proches pour les deux températures, ce qui est cohérent avec le fait que les
profondeurs d'usure sont similaires quelle que soit la température. Les légeres différences de
concentrations observées pour ces éléments peuvent s'expliquer d'une part par la dispersion
observée sur la profondeur maximale d'usure ou encore sur la Iégére inhomogénéité de I'épaisseur
de la sous-couche de nickel.

SEM HV: 10.0 K 4. 10, " WD: 488 mm
SEM MAG: 473 x = K Det: SE

SEM HV: 10.0 KV WD: 517 mm ’
SEM MAG: 371 x Det: SE SEM NAG: 1.33 kx

SEI & v

(b)

Figure 5. 9: Observations profilométriques, MEB et EDX réalisées sur I'échantillon or inférieur a la
défaillance électrique a
(a) a 25°C, Nc=50 000 cycles, (b) a 125°C, Nc =400 000 cycles.
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Les observations MEB et profilométriques semblent montrer une différence de faciés d'usure a
T =25°CetT=125°C (Figure 5. 9). AT = 25°C, la morphologie de la trace d'usure est similaire
a celle observée sur les contacts en argent a la méme température (Chapitre 3). En effet, les images
MEB montrent la présence de débris fins et pulvérulents a I'extérieur de la trace et de "plaquettes"
d'usure a l'intérieur de la trace de fretting. A T = 125°C, la morphologie de la trace d'usure et des
débris est différente. Le centre de la trace ne présente plus de "plaquettes” mais de petits amas de
débris. Quant aux débris éjectés de la trace, ils présentent le méme aspect "d'amas" moins
pulvérulents que ceux observés a 25°C. Enfin, malgré le nombre de cycles de fretting bien plus
important (i.e, Nci2sec = 400 000 cycles, Ncas.c = 50 000 cycles) et un volume de matiére enlevée
plus important (Figure 5. 4 (a)), la quantité de débris a 125°C apparait assez faible.

La superposition des profils 2D suivant la direction de glissement obtenus aprés nettoyage des
contacts, permet d'évaluer la morphologie du lit de débris dans l'interface (Figure 5. 10). A haute
température, des "gaps" semblent apparaitre, principalement en bord de trace, témoignant de la
présence de debris piégés dans l'interface. Cependant, ce phénomeéne de collage des débris dans
I'interface ne semble qu'en partie révélé par ces observations. En effet, des phénomenes importants
de transfert de matiére sont visibles a 125°C et le nettoyage des contacts ne semble pas suffisant
pour éliminer I'ensemble des debris collés dans l'interface. Le troisiéme corps semble donc plus
adhérent avec I'augmentation de la température. De plus, les profils obtenus a 125°C montrent des
bourrelets plus importants en bord de trace qu'a 25°C.

15 -
Z (um) forme initiale

13 1 &« ¢chantillon inférieur
11 -

9 1 — Profil 2D \
| échantillon inférieur

Profil 2D
échantillon supérieur \

'X (pm)

A

T T 1 " T T o

-400 -200 N 200 400 -400  -300 ¥
25°C 125°C N
-5 5

(a) (b)

Figure 5. 10: Superposition des profils 2D, suivant la direction de glissement, de I'échantillon supérieur
et inférieur aprés nettoyage des contacts a la défaillance électrique.
(@) a 25°C, Nc =50 000 cycles, (b) a 125°C, Nc = 400 000 cycles.

Ainsi & haute température, la ductilité des contacts semble plus importante conduisant d'une part
a I'extension de l'aire de contact et d'autre part a la formation de bourrelets plus importants. De
plus, la tempeérature modifie le comportement du troisieme corps qui semble devenir plus adhérent
aux surfaces. Celui-ci est par conséquent moins facilement ejecté de l'interface ce qui peut
expliquer la chute de la cinétique d'usure. Afin de conforter ces hypotheses, I'évolution des
propriétés mécaniques du revétement a été étudiée par micro indentation en fonction de la
température.
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5.2.6 Influence de la température sur les propriétés mécaniques du revétement

Des mesures de micro-indentation (indenteur Cube Corner en carbure de tungsténe) ont éeté
réalisées sous environnement MEB a différents niveaux de température (25°C, 60°C et 125°C) afin
d'étudier lI'influence de la température sur les propriétés mécaniques du revétement d'or. Ces essais
ont été réalisés en coupe sur un dép6t d'or d'une épaisseur de 30 um, obtenu par le méme procédé
électrolytique que les échantillons utilisés au cours de ces travaux (Figure 5. 11).

AT

4 Indenteur Cube Corner

—— &
Echantillon |

\\,

~ n i by S
e

- | Revétement | =

DET: SE Detector SEM MAG: 5.87 kx  DET: SE Detector ]

-

DATE: 07/17/18 HV: 20.0 kV DATE: 07/17/18 20 um

Figure 5. 11: Image du dispositif d'intention sous MEB.

La Figure 5. 12 présente les courbes d'indentation obtenues pour les trois niveaux de
température étudiés (25°C, 60°C et 125°C). Ces courbes mettent en évidence que la profondeur de
pénétration, h, augmente avec la température induisant une diminution de la dureté lorsque la
température augmente. L'observation des courbes lors de la décharge permet de mettre en évidence
une augmentation de la force d'adhésion, Fagn, (retrait de I'indenteur), avec la température.
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Pénétration, h (um)
Figure 5. 12: Courbes de micro-indentation obtenues sur un revétement d'or pour différentes
températures (25°C, 60°C et 125 °C). (Indenteur Cube Corner, 15 mN).
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Pour chaque température, 5 essais d'indentation ont été réalisés permettant de tracer I'évolution
de la dureté moyenne, H, (Figure 5. 13 (a)) et de la force d'adhésion moyenne, Fadn, (Figure 5. 13
(b)) en fonction de la température. La dureté présente ainsi une diminution linéaire en fonction de
la température ce qui est cohérent avec l'augmentation linéaire de la surface de contact observée
precédemment (Figure 5. 6). Cela confirme I'nypothése d'une augmentation de la ductilité du
contact lorsque la température augmente. La force d'adhésion augmente de fagon linéaire avec la
température (Figure 5. 13 (b)) ce qui est cohérent avec I'nypothése d'une augmentation des
phénomenes adhésifs dans I'interface avec la température.
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Figure 5. 13: (a) Evolution de la dureté, H, en fonction de la température.
(b) Evolution de la force d'adhésion, Fagn, €n fonction de la température.
(Revétement or, indenteur Cube Corner, 15 mN)
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5.2.7 Synthése

A température ambiante, I'usure est principalement de type abrasive. Les débris d'usure générés
sont fins et pulvérulents et sont ainsi rapidement éjectés de l'interface entrainant une cinétique
d'usure relativement élevée.

L'augmentation de la température entraine une diminution de la dureté et une augmentation des
propriétés adhésives du revétement. Ces deux effets combinés permettent d'expliquer
l'augmentation significative de I'endurance des contacts électriques or avec la température. En effet,
le ramollissement des matériaux avec la température induit une augmentation significative de l'aire
de contact (Figure 5. 6). Pour un méme chargement (force normale et amplitude de glissement
similaires) cela entraine une réduction significative de la densité d'énergie dissipée dans l'interface
et donc une augmentation de la durée de vie du contact électrique (Laporte et al., 2015).
Parallelement, I'augmentation de I'adhésion du troisieme corps aux surfaces, suggérée par des
forces d'adhésion plus importantes (Figure 5. 13 (b)) réduit la cinétique d'éjection des débris de
I'interface et donc réduit la cinétique d'usure (Figure 5. 7).

Ainsi, l'augmentation de I'endurance électrique des contacts or est directement liée a I'évolution
du mécanisme d'usure en lien avec I'augmentation des forces d'adhésion (Figure 5. 14).
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Figure 5. 14: Evolution de I'endurance électrique, Nc, des contacts or en fonction de la force
d'adhésion, Fagn
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5.3 Influence de la température sur un contact en argent

5.3.1 Evolution de I'endurance et des propriétés tribologiques du contact

La Figure 5. 15 montre I'évolution de la résistance électrique de contact (REC) en fonction du
nombre de cycles de fretting appliqué pour différentes températures pour un contact argent. Plus la
température est élevee, plus la durée de vie électrique semble faible. Il est tout de méme a noter
que la défaillance électrique est atteinte pour un nombre de cycle similaire pour les températures
T =90°C et T = 125°C, pouvant étre reliées a un seuil.
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Figure 5. 15: Evolution de la REC en fonction du nombre de cycles de fretting pour différentes
températures. (Ag/Ag, P=3N, 8= 9um, f=30Hz).
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Afin de mieux observer l'influence de la température, des endurances moyennes ont été établies
a partir de minimum trois essais dupliqués pour chaque température (25°C: 5 essais; 60°C: 4; 90°C:
3; 125°C: 4) (Figure 5. 16). Contrairement aux contacts dorés, les dépdts argentés montrent une
diminution asymptotique de I'endurance avec la température. Ainsi, I'endurance moyenne diminue
lorsque la température atteint les 60°C, passant d'environ Nc = 120 000 cycles pour T = 25°C, a
Nc =80 000 cycles pour T = 60°C (endurance divisée par un facteur 1,5), puis se stabilise jusqu'a
T =125°C.

Comme attendu, le coefficient de frottement énergétique présente une évolution inverse a
I'endurance électrique. En effet, celui-ci augmente autour de T = 60°C puis est stable sur la plage
de température 60°C — 125°C (Figure 5. 16).

La température T = 60 °C semble donc marquer une transition dans le comportement en fretting
usure des contacts argent. De plus, la légére baisse d'endurance observée autour de cette
température semble étre reliée & une évolution de la réponse tribologique du contact, puisqu'en
effet, la tempeérature de T = 60 °C marque une augmentation de la dissipation d'énergie par
frottement dans l'interface.

Cette analyse suggéere donc que la durée de vie du contact électrique argent est inversement
proportionnelle au travail dissipé dans l'interface et se trouve donc contrdlée par I'évolution du
coefficient de frottement qui peut s'exprimer par une relation exponentielle telle que:

He = Heoo + (Heo — Heyoo) X exp(Kp,T X T) (5.8)

avec W o = Weogo = 1,45 qui correspond au coefficient de frottement pour les températures
elevées (a partir de T = 90°C), o = 0,7 correspondant au coefficient de frottement pour une
température T = 0°C et enfin K, = - 0,039 caractérisant I'augmentation du coefficient de
frottement en fonction de la température.
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5.3.2 Analyses de l'usure des contacts a la défaillance électriqgue

Le volume use a la défaillance électrique, Ve, présente une augmentation linéaire avec la
température (Figure 5. 17 (a)) qui peut s'exprimer a l'aide de I'expression suivante:

VNC = KVNC,T X T + VNC,O (59)
Avec Ky, . =980 um*/°C et Vy, o = 3,45.10° pm?®.

Cependant, la défaillance électrique est atteinte pour une méme profondeur maximale de trace,
hmax, quelle que soit la température (Figure 5. 17 (b)). L'augmentation du volume usé a la
défaillance électrique semble donc, comme précédemment, liée a I'extension latérale, Rs, du rayon
de la trace de fretting (Figure 5. 17 (a)).
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Figure 5. 17: (a) Volume usé a la défaillance €électrique, Ve, en fonction de la température.
(b) Profondeur maximale d'usure, hmax, €n fonction de la température. (Ag/Ag, P=3N, 8o = 9um, f=30Hz)

Afin de confirmer ces observations, des essais de fretting ont été réalisés en régime de
glissement partiel (5" = 3pum, N = 10 000 cycles) afin de marquer et mesurer les surfaces de contact,
Sc, en fonction de la température (moyenne de la surface mesurée sur I'échantillon supérieur et
inférieur). Les traces ainsi obtenues sont illustrées sur la Figure 5. 18.
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(a) (b)

Figure 5. 18: Observation au microscope des traces de fretting obtenues en glissement partiel
(8" = 3um) apres 10 000 cycles. (a) a 25°C, (b) a 125°C.

La Figure 5. 19 présente I'évolution de la surface de contact, S¢, (moyenne réalisée sur trois
essais de fretting) en fonction de la température. La surface de contact présente une augmentation
monotone qui semble non linéaire avec la température. Cela confirme que l'augmentation du
volume de matiere enlevée est due a I'augmentation de l'aire de contact avec la température. On
retiendra qu'en glissement partiel, I'usure des surfaces n'est pas active. Ainsi comme pour les dép6ts
or, ce phénomene peut s'expliquer par un ramollissement des surfaces avec la température, ce qui
sera étudié dans la suite de cette étude.
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Figure 5. 19: Evolution de la surface de contact mesurée apres un essai de fretting en glissement partiel
en fonction de la température ((Ag/Ag, P=3N, "= 3um, f=30Hz, N= 10 000 cycles)
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5.3.3 Cinétiqgue d'usure

La Figure 5. 20 montre I'évolution du coefficient d'usure énergétique, o, en fonction de la
température. Celui-ci présente une évolution similaire au coefficient de frottement énergétique e,
et inverse par rapport a I'évolution de I'endurance Nc (Figure 5. 16): o augmente jusqu'a une
température seuil de de T = 60°C puis se stabilise.

Ainsi dans le cas de contacts en argent, I'évolution de I'endurance et de la cinétique d'usure
semble directement liée & la dissipation par frottement dans le contact. Cependant, le paramétre a
integre déja I'effet du coefficient de frottement dans la formulation énergétique puisque ZEqg < [e.
Il peut donc étre conclu que la température joue sur I'énergie dissipée via I'évolution du coefficient
de frottement mais impacte aussi la cinétique d'usure via I'évolution du coefficient a.
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Figure 5. 20 : Evolution du coefficient d'usure énergétique en fonction de la température.
(Ag/Ag, P=3N, 8¢=9um, f=30Hz)

Comme pour le dépo6t or, I'évolution du coefficient d'usure énergétique peut étre formalisée a
I'aide d'une fonction exponentielle telle que:

a = are + (Arg — A1) X exp(Kg, X T) (5.10)

avec ar o= At g9ec = 43.10° um3/J qui correspond au coefficient d'usure pour les températures
élevées (a partir de T = 90°C), ar o = 10.10® um3/J correspondant au coefficient d'usure pour une
température T = 0°C et enfin K, = - 0,040 caractérisant I'augmentation du coefficient d'usure en
fonction de la température.
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5.3.4 Formalisation de la durée de vie

Comme pour les contacts or, I'endurance électrique peut étre exprimée en combinant I'effet de
la température sur le volume d'usure seuil Vne (Eq. 4.9), le coefficient d'usure énergétique a
(Eg. 4.10) mais aussi vis-a-vis du coefficient de frottement pe (Eq. 4.8):

1 KVNC,TX T+ VNC,O

Ncyp, = ¥
th 4% 80 XpeXP [aTloo+(aT‘0—aT'°°)><exp(KaT><T)] X [He 00+ (Me,0—Me,c0) XeXP (K 7 XT)]

(5.11)

La comparaison avec les données expérimentales donne une assez bonne corrélation bien que
I'endurance soit Iégerement sous-estimée pour T = 25°C (Figure 5. 21).
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Figure 5. 21: Comparaison de I'évolution de Nc en fonction de la température avec le modéle d'usure
proposeé (Eq. 4.11) (Ag/Ag, P=3N, 8,= 9um, f=30Hz)

Il est intéressant de noter que la stabilisation du seuil a7 est en fait obtenue pour une méme
température d'environ 90°C pour les deux dépdts or et argent (Figure 5. 7 et Figure 5. 20). En
revanche, la différence principale porte sur I'évolution inverse de ar o €t ar o SOit ar o > ar o pOur
l'or et ar o < ar o pour l'argent induisant une évolution opposee de I'endurance Nc vis-a-vis de la
température.

5.3.5 Analyses tribochimiques de l'interface et des mécanismes d'usure

Comme précédemment, des observations MEB et profilomeétriques et des analyses EDX ont été
réaliséesa T =25 °C et T = 125 °C, afin d'étudier l'influence de la température sur les mécanismes
d'usure.

Les analyses EDX (Figure 5. 22) révélent que les concentrations en éléments présents dans la
trace a la défaillance électrique sont similaires a T = 25°C et T = 125°C. Ainsi, comme pour l'or,
la température ne semble pas avoir d'influence sur la composition chimique élémentaire de
I'interface. Il est a noter que la défaillance électrique est atteinte pour une concentration seuil en
argent, inférieure a 5 at.%, quelle que soit la température.
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Contrairement au cas de I'or, les observations MEB et profilométriques semblent montrer des
facies d'usure relativement proches & T = 25°C et T = 125°C (Figure 5. 22). En effet, les profils
3D et 2D montrent des traces d'aspect similaire, creusées en forme de U. D'autre part, les
observations MEB montrent la présence de débris en quantité comparable a T = 25°C et T = 125°C
avec un aspect assez similaire, fins et pulvérulents. Il est tout de méme important de noter une
Iégere différence d'aspect de la trace de fretting, observable sur les images MEB a fort
grossissement. A T = 25°C, la trace apparait assez lisse avec la présence de "plaquettes”. A
T = 125°C, la trace présente un aspect plus "ridé" pouvant laisser penser, comme dans le cas de
I'or, a des phénomenes d'adhésion Iégérement plus marqués a haute température.

SEM HV: 10.0 kV
SEM MAG: 386 x

10.0 5.20 mm - “SEM H
SEM MAG: 396 x Det: SE  2°vm SEM MAG: 1.26 kx

(b)

Figure 5. 22: Observations profilométriques, MEB et EDX réalisées sur I'échantillon inférieur a la
défaillance électrique a
(@) T =25°C, Nc=120 000 cycles, (b) T = 125 °C, Nc = 80 000 cycles.

La superposition des profils 2D suivant la direction de glissement obtenus apres nettoyage des
contacts, montrent que la morphologie du troisieme corps semble similaire a T = 25°C et
T = 125°C, avec une épaisseur du lit de débris présent dans l'interface assez faible (inférieure a
1 um) (Figure 5. 10). Comme pour l'or, les profils obtenus & 125°C montrent des bourrelets plus
importants en bordure de trace et des phénomeénes de transfert de matiére plus marqués qu'a 25°C.
Néanmoins, ce constat est moins marqué que pour l'or.

Ainsi, contrairement aux contacts en or, la différence de mécanisme d'usure & T = 25°C et
T = 125°C est beaucoup moins marquée pour les contacts en argent. En effet, il semble que sur
cette plage de température, l'usure reste principalement abrasive, en témoigne une quantité
importante de débris pulvérulents. Le mécanisme d'usure semble tout de méme évoluer, avec des
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phénomenes d'adhésion plus marqués a haute température. Afin d'analyser I'évolution des
propriétés du revétement, des essais de micro indentation ont été réalisés pour différentes
températures.
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Figure 5. 23: Superposition des profils 2D, suivant la direction de glissement, de I'échantillon supérieur
et inférieur aprés nettoyage des contacts a la défaillance électrique.
(a) a 25°C, Nc=120 000 cycles, (b) a 125°C, Nc = 80 000 cycles.

5.3.6 Influence de la température sur les propriétés mécaniques du revétement

Des mesures de micro-indentation (indenteur Cube Corner) ont été réalisées sous environnement
MEB a différents niveaux de température (25°C, 60°C et 125°C) afin d'étudier l'influence de la
température sur les propriétés mécaniques du dépdt argent. Ces essais ont été réalisés en coupe sur
un revétement d'argent d'une épaisseur de 100 um, obtenu par le méme procédé électrolytique que
les échantillons utilisés au cours de ces travaux.

La Figure 5. 24 présente les courbes d'indentation obtenues pour les trois niveaux de
température étudies (25°C, 60°C et 125°C). Ces courbes mettent en évidence une augmentation de
la profondeur de pénétration, h, avec la température. Cette augmentation est beaucoup plus
marquée entre 25°C et 60°C qu'entre 60°C et 125°C. En ce qui concerne la force d'adhésion, Fadn,
(retrait de I'indenteur), elle semble augmentée a T = 125°C mais celle-ci reste beaucoup plus faible
que celle observée pour les dép6ts or.

Enfin, les courbes d'indentation des tests réalisés sur I'argent présentent une particularité non
observée sur l'or. En effet, une augmentation de la force peut étre observee lors de la decharge,
apres la perte de contact avec I'échantillon (P = 0). La force P diminue ensuite a nouveau, de facon
asymptotique jusqu'a P = 0. Ce phénomeéne pourrait éventuellement étre lié a la relaxation du
matériau lors de la perte de contact avec l'indenteur. La surface du matériau remontant alors
Iégérement, plus rapidement que la pointe, ceci entraine a nouveau un contact indenteur/surface et
donc la mesure d'une force positive. Afin de vérifier cette hypothése, des tests réalisés avec une
vitesse de déplacement plus rapide lors de la décharge nécessitent d'étre réalisés.
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Figure 5. 24: Courbes de micro-indentation obtenues sur un revétement d'argent pour différentes
températures (25 °C, 60 °C et 125 °C). (Indenteur Cube Corner, 15 mN).

Pour chaque niveau de température, 5 essais d'indentation ont été réalisés permettant de tracer
I'évolution de la dureté moyenne, H, (Figure 5. 25 (a)) et de la force d'adhésion moyenne, Fadn,
(Figure 5. 25 (b)) en fonction de la température. La dureté présente une diminution asymptotique
avec la température ce qui est cohérent avec lI'augmentation non linéaire de la surface de contact
observée précédemment (Figure 5. 19). La force d'adhésion augmente légérement avec la
température mais peut étre considérée comme trés faible par rapport aux valeurs obtenues pour l'or.

Par conséquent, la température a une faible influence vis-a-vis du comportement adhésif du
matériau. L'usure abrasive est ainsi maintenue quelle que soit la température.
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Figure 5. 25: (a) Evolution de la dureté, H, en fonction de la température.
(b) Evolution de la force d'adhésion, Faan, en fonction de la température.
(Revétement argent, indenteur Cube Corner, 15 mN)
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5.3.7 _Synthése

Comme pour I'or, a température ambiante, I'usure est principalement de type abrasive. Les débris
d'usure générés sont fins et pulvérulents et sont ainsi rapidement éjectés de l'interface entrainant
une cinétique d'usure relativement élevée.

L'augmentation de la température entraine une diminution asymptotique de la dureté. Le
ramollissement des matériaux avec la température induit une Iégere augmentation de l'aire de
contact (Figure 5. 19) pouvant entrainer, comme pour l'or, une réduction de la densité d'énergie
dissipée dans l'interface. Cependant, contrairement a I'or, I'argent présente une augmentation de la
force d'adhésion beaucoup plus faible. Le lit de débris est beaucoup moins adhérent. Ainsi, l'usure
reste principalement de type abrasive comme en témoigne la quantité importante de débris
pulvérulents éjectés (Figure 5. 22). Par conséquent, il peut étre considéré que la baisse de la dureté
et I'apparition de phénomeénes adhésifs participent a I'augmentation du coefficient de frottement
(Bowden et Tabor, 1964) autour de T = 60°C. Ainsi, l'augmentation du travail dissipé dans
I'interface et de la cinétique d'usure, avec la température, entraine une diminution asymptotique de
I'endurance électrique des contacts argent (Figure 5. 16).

En conclusion, la température n'influe pas sur le mécanisme d'usure des contacts argent, celui-
ci restant principalement de type abrasif avec une quantité de troisieme corps faible. La diminution
asymptotique de la dureté du revétement d'argent, sur la plage de température étudiée, entraine
ainsi une baisse de la résistance a l'usure abrasive (Figure 5. 26) (Archard, 1953), ici liée & une
augmentation de la dissipation dans l'interface.
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Figure 5. 26: Evolution de I'endurance électrique des contacts argent en fonction de la dureté du
revétement.
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5.4 Conclusion

Dans ce chapitre, I'influence de la température en phase de fonctionnement, ¢’est-a-dire associée
a des sollicitations de fretting, a été étudiée sur des contacts en or et en argent.

Il a été montré que I'endurance des contacts argent et des contacts or présentent une évolution
tres différente avec la température (Figure 5. 27). Cette différence de comportement s'explique par
I'évolution des propriétés mécaniques des revétements avec la température (Figure 5. 28) influant
sur le mécanisme d'usure.
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Figure 5. 27: Comparaison de I'évolution de I'endurance électrique, Nc, des contacts argent et or en
fonction de la température.

L'endurance des contacts or augmente de facon quasi linéaire avec la température ce qui
s'explique par une modification du mécanisme d'usure en lien avec I'évolution des propriétés
mécaniques du revétement or (Figure 5. 28). En effet, les propriétés adhésives du dép6t or
augmente de facon continue avec la température entrainant une évolution du processus
d'endommagement. A température ambiante, I'usure est principalement de type abrasive. Les débris
d'usure générés sont fins et pulvérulents et sont ainsi rapidement éjectés de I'interface entrainant
une cinétique d'usure relativement élevée. Avec l'augmentation de la température, I'or montre une
forte augmentation des propriétés adhésives du revétement. Le troisieme corps est plus adhérent et
plus difficile a éjecter de l'interface. La cinétique d'usure est alors fortement ralentie induisant
l'augmentation de I'endurance des contacts.

L'endurance des contacts argent est légérement decroissante jusqu'a T = 60°C puis se stabilise
jusqu'a T = 125°C. La différence avec les dépdts or est que, bien qu'évoluant avec la température,
le mécanisme d'endommagement prédominant reste l'usure abrasive. Ainsi, quelle que soit la
température, les debris d'usure générés sont fins et pulvérulents et rapidement ejectés de I'interface
entrainant une cinetique d'usure relativement élevée. A T = 60°C, la dureté de l'argent diminue
fortement alors que I'adhésion du revétement reste trés faible (Figure 5. 28). L'usure reste ainsi
purement abrasive et la résistance a l'usure du revétement diminue du fait de la baisse importante
de dureté. Ceci entraine une baisse significative de I'endurance des contacts argent autour de
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T = 60°C. Au-dela de T = 60°C, la dureté continue de diminuer avec la tempeérature, jusqu'a
T = 125°C, de fagon moins marquée. Néanmoins, cette diminution ne s'accompagne pas d'une
nouvelle baisse de I'endurance électrique aprés T = 60°C, ce qui peut s'expliquer par une légére
augmentation des propriétés adhésives du revétement argent. En effet, la diminution de la tenue a
I'usure abrasive, provoquée par la diminution de la dureté, semble alors "contrebalancée” par
l'augmentation de I'adhésion du troisieme corps réduisant la cinétique d'usure. Ces effets
antagonistes provoquent ainsi une stabilisation de I'endurance électrique apres T = 60°C.
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Figure 5. 28: Comparaison de I'évolution des propriétés mécaniques des dépéts or et argent en fonction
de la température. (a) Evolution de la dureté, H. (b) Evolution de la force d'adhésion, Fagn,

En conclusion, plus le lit de débris est adhérent, moins il est facilement éjecté de I'interface et
in fine plus I'endurance électrique des contacts est importante. L'or présente une forte augmentation
de ses propriétés adhésives avec la température ce qui permet d'expliquer la forte augmentation de
I'endurance. En revanche, les forces d'adhésion de I'argent sont plus faibles et quasiment stables ce
qui explique une évolution quasi constante voire une légere reduction de I'endurance électrique
avec la température (Figure 5. 27).

Il faut tout de méme relativiser ces résultats puisque les mesures de propriétés mécaniques ont
été réalisées sur des revétements d’épaisseur plus importantes que celle des échantillons ce qui peut
entrainer une modification des propriétés mécaniques mesurées. Cependant les résultats des essais
de micro-indentation semblent en bon accord avec les phénomenes observés en fretting.

Ces résultats ont donc permis de montrer que les dépots or restent la référence et la solution a
privilégier pour les connecteurs électriques soumis a de fortes températures et a de hauts niveaux
vibratoires, ce qui est le cas proche du moteur. Néanmoins, les contacts argent semblent constituer
une altérative viable malgré la légeére baisse d'endurance observee autour de T = 60°C. En effet,
I'endurance des contacts argent (2um) obtenue sur la plage 60°C — 125°C reste supérieure a celle
des contacts or (1,3um) a température ambiante. Ainsi, en augmentant légérement I'épaisseur des
dépdts argent, il est possible d'obtenir des comportements en endurance électrique supérieurs a
ceux de l'or.
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Chapitre 6. Influence de I'humidité sur des contacts argent

6.1 Introduction

Les connecteurs électriques sont soumis a des conditions climatiques trés différentes en fonction
des saisons et du pays d’exploitation du véhicule. L humidité relative fait partie des parametres qui
varient fortement en fonction du climat. Au cours des études précédentes, I’humidité relative a été
maintenue constante 8 HR=10% (sec). Néanmoins, des travaux réalisés sur des contacts en étain
(Park et al., 2008, 5" = 90 um) et en cuivre (Sung et al., 2016) ont montré un effet bénéfique de
I’humidité sur la durée de vie. Afin d’expliquer cette tendance, une hypothése de lubrification de
I’interface a été émise concernant le premier cas, et un phénomene d’évacuation des débris par
capillarité dans le second. De plus, les connecteurs peuvent étre soumis a des environnements
pollués contenant des gaz soufrés (H2S, SO2) émanant des gaz d’échappement. Ces gaz, en
présence d’humidité, sont connus pour provoquer la sulfuration de I’argent lors de son stockage
(Franey et al., 1985), (Kleber et al., 2008). En revanche, aucun résultat n’est connu concernant
leur impact sur le comportement en fretting des contacts électriques argentés, pourtant considéré
comme une crainte majeure par les industriels automobiles. L’objectif de ce chapitre est donc
d’étudier I’influence de ces deux parametres environnementaux : le taux d’humidité et son
couplage avec la présence de gaz polluants.

Dans une premicre partie, I’influence du taux d’humidité relative sur des contacts en argent
soumis a des sollicitations de fretting sera étudié. Les impacts sur 1’évolution de la résistance
électrique, la durée de vie et le comportement tribologique des contacts seront développés.

Dans une seconde partie, I’influence de gaz soufrés (H2S, SO»), en fonction du taux d’humidité,
sera analyseée.

Enfin, la vie d’un véhicule étant principalement composée de période a 1’arrét, I’influence de
ces phases d’arrét en présence d’un fort taux d’humidité sera étudiée afin de reproduire les cycles
d’utilisation des contacts ¢lectriques dans un climat extréme (chaud et humide).

6.2 Influence d’un environnement humide

L’influence du taux d’humidité relative est étudiée sur des contacts homogenes CuZn37/Ni/Ag
(Figure 6.1) sur le banc d’essai Fretting Connectique 3 (FC3). La force normale est gardée
constante a P = 3N de méme que la température fixée a T = 25°C. Les différents essais sont réalises
avec une ouverture de cycle constante do= 9um (asservissement en ouverture de cycle) et une
fréquence f=30Hz. Le taux d’humidité relative (HR) est le seul parametre qui varie, celui-ci est
contréle par un générateur climatique et fixé entre 10% et 90%. Les essais ont ainsi été réalisés a
différents niveaux d’humidité relative : 10%, 30%, 50%, 60%, 70%, 80% et 90%.

Ag I e=2um
Ni I Zpm
CuZn37
(substrat)

Figure 6.1 : Configuration du contact étudié
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6.2.1
6.2.1.1

Evolution de 1’endurance et des propriétés tribologiques du contact

Influence de ’humidité sur I’endurance des contacts

La Figure 6. 2 montre 1’évolution de la résistance électrique de contact (REC) en fonction du
nombre de cycles de fretting appliqué pour différents niveaux d’humidité relative de 10% a 90%.
Il peut étre observé que plus I’humidité augmente, plus le nombre de cycles pour atteindre la
défaillance électrique (i.e. AR > 4 mQ) augmente. L’augmentation de la résistance électrique
semble en effet étre retardée, ainsi la durée de vie augmente avec le taux d’humidité. De plus, en
tracant 1'évolution de la résistance électrique en fonction d’une échelle normalisée N/Nc, rendant
la lecture plus facile au vu de la grande disparité des durées de vie, deux évolutions sont observees:

- En dessous de HR = 50% : la résistance électrique augmente lentement avec le nombre de
cycles de fretting jusqu’a atteindre la défaillance électrique. (Figure 6. 2 (b)).

- Au-dessus de HR =50% : la résistance électrique présente une évolution avec un plateau,
d’un niveau de résistance entre 1 et 3 m{2, avant d’augmenter brutalement jusqu’a la
défaillance électrique. (Figure 6. 2 (c)).
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Figure 6. 2 : (a) Evolution de la REC en fonction du nombre de cycle pour différentes HR, (b)
Evolution de la REC en fonction de N/Nc pour HR < 50%, (c) Evolution de la REC en fonction de N/Nc
pour HR > 50%

Ces deux comportements tres différents suggérent un changement dans le processus d’usure
avec pour valeur seuil de transition HR = 50%. Afin de mieux comprendre I’influence de
I’humidité, des endurances moyennes ont été obtenues, a partir de trois essais de fretting pour
chaque niveau d’humidité (Figure 6. 3). L’endurance électrique des contacts augmente avec
I’humidité suivant une loi bilinéaire marquée par une transition 8 HR = 50%. Deux domaines
d’endurance sont observés :

- Domaine (1) HR <50% : les durées de vie sont faibles et présentent une lente augmentation
avec HR. L’endurance Nc peut étre exprimée par I’expression suivante:

NC == KNC(I) X [HR] + NCO% (61)

Avec Kyc,, = 1900 cycles/%RH et Ncy, = 84 000 cycles.
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- Domaine (1) HR > 50% : la durée de vie augmente fortement avec I'numidité relative. Elle
est multipliée par un facteur 4 entre HR = 50% et HR = 80%. L’endurance Nc peut également
s’exprimer par la simple expression:

Ne = Kyeqy X [RH = 50%] + Ncsoo, (6.2)
Ncggo,—NCggo,
Avec Ky, = w = 19 000 cycles/%RH et Ncgy, = 180 000 cycles.
X 1000
2
< 1000
g
o
2 800
g
©
€ 600 |
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3
g 400
c
E +
S 200
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[=
0 1 1 1 1
0 20 40 60 80 100

Humidité Relative, HR (%)

Figure 6. 3 : Evolution de I’endurance électrique Nc en fonction de I’humidité relative HR
(Ag/Ag, P=3N, 80= 9um, f=30Hz)

6.2.1.2 Influence de ’humidité sur le coefficient de frottement

La Figure 6. 4 montre I’évolution du coefficient de frottement jusqu’a la défaillance électrique
pour différents niveaux d’humidité. I est intéressant de noter qu’en dessous de HR=50%, la
diminution du coefficient de frottement peut étre corrélée avec une légere augmentation de la durée
de vie dans le domaine (I). Cependant, au-dessus de HR=30%, le coefficient de frottement se
stabilise autour de 0,7 alors que I’endurance augmente fortement dans le domaine (II) : Nc = 2.10°
cycles pour HR = 50% puis N¢ = 7.10° cycles pour HR = 80%. L'augmentation de Nc, alors méme
que le coefficient de frottement reste stable, contredit une hypothese seule de lubrification. En effet,
si I’augmentation de la durée de vie était exclusivement due a un phénomene de lubrification, des
endurances similaires devraient étre obtenues dans le domaine (Il) (HR > 50%) lorsque le
coefficient de frottement devient constant (u = 0,7).
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Figure 6. 4 : Evolution du coefficient de frottement en fonction du nombre de cycles pour différents
niveaux d’humidité relative (Ag/Ag, P = 3N, do= 9um, f = 30Hz)

Ces observations sont d’autant plus marquées en comparant la Figure 6. 3 et la Figure 6. 5.
Dans le domaine (I) (HR <50%), I’augmentation de I’endurance correspond bien a une diminution
de pe. Cependant, dans le domaine (1) (HR > 50%), [ se stabilise a 0,65 alors que 1’endurance
présente une nette augmentation. De plus, cette stabilisation de e intervient approximativement
pour HR = 30%, bien en dessous de la transition HR = 50% entre les domaines d’endurance (I) et

(1).

1.20
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Figure 6. 5 : Evolution du coefficient de frottement énergétique, e, en fonction du taux d”humidité
relative.
Valeur moyenne de e sur la durée de 1’essai.
(Ag/Ag, P = 3N, 8o= 9um, f = 30H2)

0.40

0.20

I1 peut donc étre conclu que 1’évolution de 1’endurance électrique avec le taux d'humidité n’est
pas exclusivement corrélée avec la réponse en frottement du contact. L'évolution de Nc semble en
effet principalement liée a 1’évolution des processus d’usure qui seront étudiés dans la suite de ce
mémoire.
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L’évolution du coefficient de frottement énergétique peut, comme pour 1’endurance, étre
exprimée simplement par une loi bilinéaire :

- PourHR <30%:

Avec p . =11etK,,

- PourHR>30% :

-1,5x 1072

e = K, X RH + I,

He = Hes309) = 0,65

6.2.2 Analyses de 'usure des contacts a la défaillance électrique

6.2.2.1 Usure des surfaces

(6.3)

(6.4)

Apres les essais de fretting, le protocole d’analyse de 1’usure tel que développé dans le Chapitre
2 est appliqué. Les échantillons sont nettoyés a 1’éthanol dans un bain a ultrasons afin d’enlever les
débris pouvant étre piégés dans les traces puis les analyses de la surface sont réalisées a 1’aide d’un
profilometre interférométrique. Le volume usé total (somme de 1’usure de 1’échantillon supérieur
et inférieur), Vne, ainsi que la profondeur maximale moyenne, hmax (Mmoyenne de la profondeur
maximale de 1’échantillon supérieur et inférieur) sont obtenues pour chaque essai a la défaillance
électrique. Enfin, les valeurs moyennes sont obtenues a partir de trois essais de fretting pour chaque

condition d’humidité.
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Figure 6. 6 : (a) Volume usé a la défaillance électrique, Ve, en fonction du taux d’humidité relative.
(b) Profondeur maximale d’usure, hmax, en fonction de du taux d’humidité relative.
(Ag/Ag, P=3N, §,= 9um, f=30Hz)

187



Chapitre 6. Influence de I'humidité sur des contacts argent

Le volume usé, Vnc, et la profondeur maximale d’usure, hmax, (Figure 6. 6) présentent une
évolution similaire a I’endurance N¢ (Figure 6. 3) avec une discontinuité marquée a HR = 50%.
Dans le domaine (1), Vnc et hmax restent constants. En revanche, au-dessus de HR = 50% dans le
domaine (1), une augmentation linéaire est observée pour ces deux paramétres d’endommagement
de la surface.

Ainsi, dans le domaine (I), le volume d’usure requis pour atteindre la défaillance électrique est
constant. Au-dessus de HR = 50% un volume plus important de matiére doit étre enlevé afin
d’atteindre cette defaillance électrique.

Enfin, les évolutions de Vnc et hmax peuvent étre exprimées par une formulation bilinéaire
présentant une discontinuité a HR = 50%:

- Pour HR <50% (domaine (I)):
Ve = Viey, = Vivegsony = 276 X 10° pm? (6.5)

- Pour HR > 50% (domaine (11)):
Ve = Kvyean % (RH — 50%) + Ve, (6.6)

VNC(qo%) B VNC(so%
40

AVeC Ky, = ) = 6,6 x 103 um3/%RH
Une formulation similaire peut étre exprimée pour hmax Soit:
- Pour HR <50% (domaine (I)):
Mimazx = Mimaxg, = hmaxgsgyy = 52 M. (6.7)
- Pour HR > 50% (domaine (11)):
hinax = Khparan X (RH = 50%) + himax, (6.8)

Avec K, | =5x%x 1072 um/%RH

ax(11)

6.2.2.2 Cinétique d’usure

En faisant I'hypothése que I’endurance des contacts est contrdlée par I’usure des surfaces, il
apparait donc essentiel de s’intéresser a I’influence du taux d’humidité sur la cinétique d’usure.
Dans ce but, le coefficient d’usure énergétique a (Fouvry et al., 1996) est calculé pour chaque
essai:

14
a= ¢ (6.9)

YEqy,
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Figure 6. 7 : Evolution du coefficient d’usure énergétique,a, en fonction du taux d’humidité relative.
(Ag/Ag, P=3N, 0= 9um, f=30Hz)

De facon similaire a Nc et V¢, o présente deux domaines d’évolution avec le taux d’humidité
relatif (Figure 6. 7) marqués par une transition a HR = 50%. Une évolution quasi constante de la
cinétique d’usure est observée dans le domaine (I) suivie par une forte chute immédiatement apres
HR=50%. Ensuite, dans le domaine (Il), une diminution linéaire est observée aprés HR = 60%. La
forte discontinuité marquée & HR = 50% confirme un changement brusque du processus d’usure
entre les deux domaines.

Afin d’expliciter pleinement 1’évolution du coefficient d’usure énergétique, la forte
discontinuité entre HR = 50% et HR = 60% nécessite une formulation en loi puissance plus
complexe que les formulations linéaires précédentes. L’objectif étant d’exprimer simplement
I’évolution de a, cette transition discontinue entre 50-60% est négligée. Ainsi, 1’évolution du
coefficient d’usure énergétique est explicitée en utilisant deux lois linéaires discontinues en
extrapolant 1’évolution dans le domaine (II) jusqu’a HR=51%:

- Pour HR <50% (domaine (1)) :

a= ag =2,4x10*um3/J (6.10)
- Pour HR > 50% (domaine (I1)) :

a=K

aun

X (RH — 51%) + X (51%) (611)

AVeC a(si9 = 1,26 X 10* ym3/]J et K, —1x 102 (um3.J"Y)/%RH

an

6.2.3 Formalisation et prédiction de la durée de vie

Les analyses précédentes suggérent que ’endurance Nc est principalement contrélée par la
cinétique d’usure et le volume usé requis pour atteindre la défaillance électrique. Ces deux
parametres €tant corrélés a travers 1’énergie dissipée, 1I’expression simplifiée de 1’énergie totale
dissipée au cours d’un essai est considéree a partir des parametres de fretting:
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YEqy, = Ncx4X8 XpgxP (6.12)

Ainsi, en combinant Eq. 6.9 et Eq. 6.12 une formulation de 1’endurance théorique Nc;, peut
étre extrapolée a partir des parametres de chargement (P et do) et des parameétres caractérisant le
frottement et 1’usure du contact (pe, Ve, 0):

Ve
aAX4X8) X e XP

Les parametres Ve, a and pe présentant d’importantes fluctuations avec HR, la précédente
équation peut donc étre déclinée sur trois domaines en fonction du taux d’humidité:

(D - A: RH < 30%:

Vne
thh = 0]

ayX 4 X 8o X P X (Ky,X RH + Hegop )

(1) - B: 30% < RH < 50%:

(1N: RH > 50%:
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Figure 6. 8 : (a) Comparaison de I'évolution de Nc en fonction de HR avec le modele d'usure proposé.
(b) Comparaison entre les endurances expérimentales (Nc) et théoriques (Ncw) exprimées a partir de

I’Eq. 6.14. (Ag/Ag, P = 3N, 8= 9um, f = 30Hz)
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La Figure 6. 8 (a) compare les valeurs d’endurances calculées en fonction de HR. La Figure 6.
8 (b) compare les durées de vie expérimentales avec celles prédites par le modele (Eq. 6.14).

Une tres bonne corrélation est observée ce qui démontre que I’endurance électrique peut étre
exprimée en utilisant une formulation adéquate de la cinétique d’usure du contact. Cette
formalisation de l'usure du contact implique le coefficient de frottement (Ue), qui influe sur la
dissipation d’énergie a I’interface ; le volume d'usure nécessaire pour atteindre la défaillance
électrique (Vnc), fortement lié aux propriétés électriques du lit de débris ; et le coefficient d'usure
énergétique (o), rendant compte de la cinétique d’usure et donc 1i¢ aux mécanismes d’usure.

En utilisant cette description de 1’endurance théorique, certaines évolutions individuelles
peuvent étre décrites. Par exemple, la légere augmentation de Nc dans le domaine (I) (Figure 6. 3)
peut s'expliquer par la diminution du coefficient de frottement, alors que Vnc et o restent quasi
constants. De méme, la forte augmentation de Nc dans le domaine (1) est la conjonction d'une
augmentation linéaire de V¢ (Figure 6. 6 (2)) et d'une diminution quasi linéaire du coefficient
d'usure a (Figure 6. 7).

6.2.4 Analyses tribo-chimiques de 1’interface et des mécanismes d’usure

Il a été montré que 1’augmentation de 1’endurance dans le domaine (II) (HR > 50%) ne
s’explique pas par un phénoméne de lubrification (diminution du frottement) mais par une
diminution de la cinétique d’usure et une augmentation du volume d'usure nécessaire pour atteindre
la défaillance électrique. Afin d’expliquer ces deux phénomeénes, des analyses des mécanismes
d’usure et de la composition de I’interface sont réalisées.

6.2.4.1 Analyse des mécanismes d’usure

Afin d’¢étudier les mécanismes d’usure dans le domaine (I) et (I) des observations MEB et
profilométriques ont été réalisées afin de mieux décrire la morphologie des traces d’usure et du
troisieme corps.

La Figure 6. 9 compare les traces d’usure a la défaillance électrique Nc pour HR=10% (domaine
(D) et HR =90% (domaine (11)). Seuls les échantillons inférieurs sont présentés. Des morphologies
similaires ont été observées sur les échantillons supérieurs et inférieurs.

A HR =10%, les profils 3D et 2D présentent un aspect assez homogene de la trace d’usure avec
une forme de U. En revanche, a HR=90%, la trace d’usure présente une forme beaucoup plus
ondulée. Cette différence de morphologie est également bien illustrée par les images MEB. En
effet, a HR = 10%, le centre de la trace présente un aspect assez lisse avec la présence de larges
plaquettes d’usure présentes en périphérie. A HR = 90%, les débris semblent plus compactés et
piéges au centre de la trace. De plus, les observations MEB a fort grossissement suggérent la
formation de rouleaux pouvant expliquer I’aspect ondulé observé sur les profils.
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Figure 6. 9 : Observations profilométriques, MEB et EDX réalisées sur I’échantillon inférieur a la
défaillance électrique a : (a) HR = 10%, (b) HR = 90%.

Ainsi, la différence de comportement observé entre le domaine (1) et le domaine (I1) semble étre
liee a une modification de comportement du troisieme corps. Les superpositions des profils 2D non
redressés, obtenus dans la direction de glissement, de 1’échantillon supérieur et inférieur a la
défaillance électrique et apres nettoyage illustrent parfaitement cette différence de morphologie du
lit de débris dans I’interface (Figure 6. 10).

A HR = 10%, une usure homogene en U est observée. De plus les profils supérieur et inférieur
s’ajustent parfaitement. La différence des profils conduit a une épaisseur de troisiéme corps est
relativement faible, jusqu’a 2 pum en bordure de trace. A HR = 90%, une forme ondulée des traces
d’usure est observée. Les profils s’ajustent en partie, en revanche un important vide est laissé au
centre et en bord de contact correspondant a 1’espace occupé initialement par le troisiéme corps,
¢liminé suite au nettoyage. Les débris d’usure sont ainsi piégés au centre du contact sur une largeur
d’environ 90 um conduisant a une hauteur de troisiéme corps maximale de 6 pm.

En conclusion, en présence d’un faible taux d’humidité, les débris d’usure sont facilement
¢jectés de I’interface et 1’épaisseur de troisiéme corps est faible. Ce mécanisme de dégradation
conduit a une cinétique d’usure élevée. En présence d’un fort taux d’humidité, les débris d’usure
deviennent plus cohésifs et s’agglomerent ainsi au centre de l’interface. Les propriétés plus
cohésives du troisieme corps entrainent une réduction du flux d’éjection des débris et expliquent
ainsi la diminution de la cinétique d’usure observée dans le domaine (II).
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Figure 6. 10 : Superposition des profils 2D non redressés, dans la direction de glissement, de
I’échantillon supérieur et inférieur a Nc aprés nettoyage des contacts et différence des profils
(@) HR=10%, (b) HR=90%.

6.2.4.2 Analyses chimigues de l’interface

Afin de compléter I’interprétation des phénomeénes tribo-chimiques mis en jeu, des analyses
EDX et Raman ont été réalisées sur les traces de fretting.

Concernant les analyses EDX, la méthodologie développée au sein du LTDS par Laporte et al.,
2015 a été appliquée. Pour rappel, un diamétre d’analyse (d) a été fixé et correspond a 20% du
diameétre final de la trace de fretting, tel que d = 0,2x@f. Ces analyses chimiques ont été réalisées
sur les deux échantillons en contact (I’échantillon supérieur et 1’échantillon inférieur) puis une
moyenne des concentrations est calculée.

La Figure 6. 11 compare les concentrations atomiques, obtenues par analyses EDX ,des
éléments présents dans la trace a la défaillance électrique pour HR = 10% et HR = 90%. Comme
observé par Fouvry et al. 2011 et Laporte et al. 2015, la défaillance électrique est atteinte lorsque
la concentration en argent devient inférieur a [Ag]i ~ 5 at.% et que la concentration en oxygene
est d’environ [O] = 45 at.%. Ainsi, la présence d’humidité de semble pas influencer le critére des
concentrations seuils [Ag]-[O] associées a la défaillance électrique. L’influence de I’humidité est
en revanche bien visible en comparant les concentrations des éléments de la sous-couche nickel et
du substrat laiton (cuivre, zinc). Il est intéressant de noter qu’a HR=10%, la concentration en nickel
est presque deux fois supérieure a celle du cuivre. A HR = 90%, c’est I’inverse qui est observeé, la
concentration en nickel est trés faible (4 at.%) alors que la concentration en cuivre atteint 30 at.%.
Ceci est parfaitement cohérent avec les observations précédentes, a savoir que lorsque 1’humidité
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relative augmente, la défaillance électrique est atteinte pour des volumes usés et des profondeurs
d’usure plus importants. Ainsi en présence d’un fort taux d’humidité (domaine (I1)), le revétement
d’argent ainsi que la sous-couche de nickel sont entiérement usés, de telle sorte que l'interface de
frottement se situe au niveau du substrat laiton.
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Figure 6. 11 : Comparaison des compositions chimiques obtenues par analyse EDX a la défaillance
électrique a HR = 10% et RH = 90%

Le fait que la défaillance électrique soit atteinte pour des volumes usés plus importants et des
concentrations chimiques différentes pourrait impliquer un changement de conductivité ou de
comportement du troisieme corps. Une hypothése pour expliquer ce comportement pourrait donc
étre la formation de nouvelles espéces chimiques plus conductrices. Afin de clarifier ce point, des
analyses Raman du lit de débris ont été réalisées pour les deux conditions d’humidité, HR=10% a
Nc et HR=90% a Nc et Nc/2. L'analyse a Nc / 2 pour HR =90% a été réalisée car, pour cette durée
de vie, les concentrations en Ni, Cu et Zn étaient comparables a celles observées pour RH = 10%
a Nc.

L’analyse des spectres Raman (Figure 6. 12) suggerent que les oxydes formés a HR=10% et
HR=90% sont similaires et viennent ainsi contredire I'nypothése de la formation de nouvelles
especes chimiques:

- NiO (Mironova-Ulmane et al., 2007; Tangcharoen et al., 2018)
- CuO (Dolai etal., 2017; Verma et al., 2018 ; Zhang et al., 2014)
- ZnO (Tangcharoen et al., 2018 ; Raji et al., 2017)

Lorsque [Ni] > 20 at.% et [Cu] <10 at.%, ce qui est observé a Nc / 2 pour HR = 90%, et a Nc
pour HR = 10%, les spectres Raman suggerent une concentration dominante de NiO
(Figure 6. 14 d.3 et e.3). Ce n'est que lorsque 1’usure devient importante et que le substrat est
atteint, tel que [Cu] >25% (Figure 6. 14 e.3), que les oxydes de zinc ZnO sont identifiés au niveau
du spectre Raman.
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En conclusion, la concentration en éléments chimiques a Nc differe entre le domaine (1) et (I1)
en lien avec une augmentation des volumes de matiéres a extraire avant d’atteindre la défaillance
électrique lorsque I'humidité relative augmente. Ce phénomene ne s’explique cependant pas par la
formation de nouveaux composés chimiques, plus conducteurs, puisque les oxydes formés a sec ou
en présence d'humidité restent les mémes. En effet, la formation de composés de type hydroxyde
(AgOH par exemple), qui pouvait étre envisagée en présence d'’humidité, n'est pas constatée. Les
résultats de ces analyses peuvent tout de méme étre nuancés et la formation de complexes d'oxydes
hydratés, qui pourraient étre altérés lors des analyses Raman, reste une éventualité.

ZnO NiO ZnO NiO CuO NiO CuO
1 1 1 1
1

i 90 % RH, @Nc

Intensity (u.a)

250 450 650 850 1050 1250

Raman shift (cm-?)

Figure 6. 12 : Analyses Raman réalisées dans la trace dusure pour HR = 10% a Nc et pour HR = 90%
a Nc et Nc/2 (Objectif: x100, A=532 nm, taille de spot: 0,72 um, 25 mW, réseau: 1200 I/mm)

6.2.5 Evolution de la dégradation de I’interface

Afin de comprendre la relation entre I’évolution de la résistance électrique de contact (REC) et
la dégradation de I’interface, des analyses EDX ont également été conduites sur des essais
interrompus en suivant la méme méthodologie d’analyse que précédemment. Pour HR = 10%, les
tests suivants ont été analysés : N = 500; 1 000; 5 000; 10 000; 15 000; 20 000; 35 000; 50 000;
62 000; 83 000 et 97 300 cycles. Pour HR = 90% (endurance plus grande) les tests étudiés sont les
suivants : N = 1 000; 6 000; 50 000; 100 000; 400 000; 700 000; 875 000 et 900 000 cycles.

La Figure 6. 13 illustre I'évolution de la cartographie chimique EDX pour HR = 90%. On peut
observer que la sous-couche de nickel est atteinte au cours des 1 000 premiers cycles et qu’une
couche de débris oxydés apparait aprés moins de 6 000 cycles (concentration [O]). Le cuivre et le
zinc, éléments du substrat, sont observés apres 50 000 cycles de fretting. Ainsi, le contact est
endommagé et recouvert de débris oxydés bien avant la défaillance électrique
(Nc =900 000 cycles).
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Flgure 6. 13 Evolutlon des cartographles chlmlques EDX des dlfferents eIements presents dans la
trace pour HR=90%.

Pour quantifier ces analyses, I'évolution de la résistance électrique de contact (R) et les
concentrations chimiques moyennes sont comparées sur la Figure 6. 14 pour HR = 10% et
HR =90% en fonction du nombre de cycle de fretting (1: échelle linéaire, 2: échelle logarithmique).
L'analyse est également normalisée en considérant le ratio N/Nc (3). Cette comparaison globale est
trés intéressante afin d’identifier 1'élément clé contrdlant la défaillance électrique du contact. En
effet, les analyses RH = 90% montrent que la concentration en oxygéne dépasse le seuil de 50%
autour de 50 000 cycles de fretting, bien avant que Nc = 900 000. En outre, la concentration en
oxygene, a N =50 000 cycles, peut étre plus élevée qu’a la défaillance électrique. Cela suggére que
le critere de concentration en oxygeéne n'est peut-étre pas le critere le plus pertinent pour quantifier
la défaillance électrique.

En comparant les évolutions de la concentration en cuivre, il est intéressant de noter que pour
HR =90%, la concentration en cuivre est supérieure a 30 at% a Nc, alors qu’elle n'était que de 10%
lorsque HR = 10%. Cette inadéquation des concentrations a Nc est clairement illustrée en
comparant I'évolution de la concentration [Cu] en fonction de N / Nc (Figure 6. 14 e.3). Une
conclusion similaire peut étre tirée en comparant les concentrations de nickel. En effet, la
concentration en [Ni] & Nc est trés différente si HR = 10 ou 90%. Ceci suggére que les éléments Ni
et Cu et les oxydes associés ne contrdlent pas directement I'endurance électrique.

Enfin, la meilleure corrélation est observée pour I’argent. Quel que soit le taux d’humidité, une
diminution monotone de [Ag] est observée. La défaillance électrique est systématiquement atteinte
lorsque [Ag] < [Ag] « =5 at% quel que soit le taux d'humidité. En comparant les évolutions de
[Ag] en fonction de N/ Nc (Figure 6. 14 b.3), il est surprenant d'observer des évolutions similaires
pour HR = 10% et HR = 90%. En effet, [Ag] chute en dessous de 20 at.% aprés moins de 5% de
I’endurance totale Nc. Ensuite, une évolution en plateau est observée jusqu'a la défaillance
électrique lorsque [Ag] < [Ag]wu. Une telle évolution en plateau est cohérente avec la stagnation de
la résistance électrique de contact (REC), en particulier lorsque HR = 90%. Une tendance similaire
est également observée pour HR = 10% (Figure 6. 14 a.3). Cependant, la stagnation de la résistance
apparait trés longue et caractérisée par une trés faible valeur de résistance (2 mQQ) lorsque
HR = 90% alors qu'elle devient courte et a un niveau de résistance plutét élevée (3,5 mQ) lorsque
HR =10%.
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En conclusion, ces analyses suggerent que le facteur clé contrdlant 1’évolution de la résistance
électrique, et donc 1’endurance du contact, semble €tre la concentration en argent présent dans
I’interface. Ces résultats confirment que la concentration en argent controle d’une part la
défaillance électrique ([Ag] < [Ag] « = 5 at%), mais également le niveau de la résistance électrique
avant la défaillance électrique. En effet, il est intéressant de noter que lors des évolutions en plateau,
la concentration en argent est 2 fois supérieure 8 HR = 90% qu'a HR = 10%, respectivement [Ag]
plateau (HR = 90%) ~ 16% et [Ag] plateau (HR = 10%) = 8% (Figure 6. 14 b.3),. Cette tendance est tout a fait
cohérente avec le rapport proche de 2 observe entre R [Hr = 10%] = 3,5 mQ et R [rH = 90%] < 2 mQ au
niveau des plateaux de résistance électrique avant la défaillance électrique (Figure 6. 14 a.3). Ainsi
le prolongement dans la durée d’une bonne conductivité électrique du contact, observée dans le
domaine (1) (HR > 50%) serait lié au maintien d'une plus grande quantité de I'élément argent dans
le troisieme corps alors méme que l'usure du contact est plus importante. Le fait qu'une plus forte
humidité favorise le maintien des débris au sein de l'interface reste a expliquer. Il est possible
qu'une humidité plus importante, en modifiant I'énergie de surface, favorise une plus grande
cohésion des débris et donc leur maintien dans le contact.
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Figure 6. 14 : Evolution de la résistance électrique de contact (ECR) et la concentration atomique en
Ag, O, Ni et Cu en fonction du nombre de cycle de fretting pour HR=10% et HR=90% avec
NC10%-100 000 et Ncgose= 900 000 (suivant une échelle linaire, logarithmique et enfin normalisée N/NCc).
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6.2.6 Conclusion

Dans cette partie, I’influence d’un environnement humide sur des contacts en argent soumis a
des sollicitations de fretting a été étudié (Pompanon et al., 2018). Une évolution bilinéaire de
I’endurance avec le taux d’humidité est observée, marquée par une transition a HR=50%. En
dessous de HR=50%, I’augmentation de 1’endurance avec I’humidité est assez faible et semble étre
liee a une reduction de la dissipation par frottement au travers d'un phénomeéne de lubrification
induit par la formation d’un nano-film d’eau. L'épaisseur de ce dernier étant fonction du taux
d’humidité (Kleber et al., 2007). Au-dessus de HR = 50%, une forte augmentation de I’endurance
avec HR est observée en lien avec I’augmentation du volume d’usure requis pour atteindre la
défaillance électrique et parallélement associée a une diminution de la cinétique d’usure.

Les analyses chimiques suggérent que 1’endurance électrique est alors contrdlée par la quantité
d’argent présente dans le troisiéme corps. Ainsi, quel que soit le taux d’humidité, la défaillance
électrique est atteinte pour une méme valeur seuil de concentration en argent ([Ag]u = 5 at.%).
Cette hypothese semble confirmée par le fait que la résistance électrique du plateau avant Nc
semble elle aussi inversement proportionnelle a la teneur en argent du lit de débris.

Les observations MEB et les profils 3D des traces d’usure démontrent un changement de
mécanisme d’usure en présence d’un fort taux d’humidité. Le lit de débris d’usure présente un
aspect poudreux a sec puis devient plus cohésif au-dessus de RH = 50%. Ainsi, I’argent piégé dans
le troisiéme corps est moins facilement éjecté de l'interface, ce qui implique qu’un plus grand
volume doit étre généré pour atteindre la défaillance électrique. De plus, les propriétés plus
cohésives du troisiéme corps nécessitent de dissiper une grande quantité d’énergie pour éjecter les
débris de I'interface, ce qui entraine une chute brutale de la cinétique d'usure au-dela de HR = 50%.
Ensuite, en considérant que HR = 50% correspond a une transition des propriétés cohésives du
troisieme corps, I'augmentation rapide de I'endurance électrique dans le domaine (I1) (HR > 50%)
peut alors s'expliquer par l'augmentation du volume d'usure requis (Vnc) ainsi que par la réduction
de la cinétique d'usure (o).

La plus forte dispersion des résultats d'endurance Nc (barre d'erreur) observée dans le domaine
des fortes humidités peut aussi étre reliée au comportement rhéologique du troisiéme corps. En
effet, les propriétés plus cohésives du troisieme corps rendent plus discontinu le processus
d'éjection du lit de débris et donc induisent une dispersion plus importante de Nc.

En résume, I’effet bénéfique de I’humidité sur I’endurance des contacts €lectriques s’explique
par un changement de rhéologie du troisieme corps de tel sorte que 1’usure de I’interface et
I’évolution de I’endurance puissent étre expliquées par la théorie du troisieme corps développé par
Berthier et ses coauteurs. (Berthier et al., 1989 ; Berthier et al., 1990 ; Fillot et al. 2007):

- En milieu sec (HR < 50%), la quantité de troisieme corps piégé dans I’interface est assez
faible, caractérisé par des debris pulvérulents induisant un flux d’éjection élevé. Cela
explique la cinétique d'usure plutot élevée qui est observée. De plus, cela explique
I’élimination plus rapide de 1’argent du contact et le volume d’usure plutét faible pour
atteindre la défaillance électrique.
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- En milieu humide (HR > 50%), la quantité de troisiéme corps piégé dans I’interface est
beaucoup plus importante en raison des propriétés plus cohésives de celui-ci. Cela entraine
une réduction du flux d'éjection et par conséquent une diminution de la cinétique d’usure.
De plus, les débris d'argent sont moins facilement éjectés de I'interface, ce qui peut expliquer
le volume d'usure plus important pour atteindre la défaillance électrique. L'effet couplé de
I’augmentation du volume usé seuil (Vnc) et de la réduction de la cinétique d'usure (o)
explique la forte augmentation de I’endurance avec le taux d'humidité relative.

6.3 Influence d’un environnement soufré

En plus de I'humidité, les connecteurs peuvent étre soumis a des agressions corrosives dues aux
gaz pollués émanant des moteurs thermiques. Les principaux gaz pouvant intervenir sont le SO et
le H2S. Dans le cas d’un contact en argent, les réactions peuvent étre dégradantes car l'argent est
trés sensible a la sulfuration. L’objectif de cette partie est donc d’étudier le comportement en
fretting d’un contact en argent soumis a une atmosphére polluée (H2S; SO2) en couplant des effets
d'humidité.

L’influence d’un environnement pollué en fonction du taux d’humidité est étudi¢ sur des
contacts homogeénes CuzZn37/Ni/Ag (Figure 6. 15) sur le banc d’essai Fretting Connectique Soufre
(FCS). La force normale est gardée constante a P = 3N de méme que la température fixee a
T = 25°C. Les différents essais sont réalisés avec une ouverture de cycle constante de do= 9um et
une fréquence de f=27Hz. Pour les essais en milieu soufré, des gaz d’azote dopé H»S et SO, sont
injectés dans I’enceinte d’essai de maniére a fixer la concentration en SO2 a 1.2 ppm et en HS a
0.5 ppm. Les essais sont réalisés a différents taux d’humidité, pour cela des sels spécifiques sont
utilisés. Les gaz sont injectés a travers une boite d’humidité (contenant une solution saline saturée)
afin de charger I’air pollué (H2S; SO2) en humidité avant de circuler dans I’enceinte d’essai (cf.
Chapitre 2).

Ag I e=2pum
Ni I 2pm
CuZn37
(substrat)

Figure 6. 15 : Configuration du contact étudié
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Chapitre 6. Influence de I'humidité sur des contacts argent

6.3.1 Comparaison des résultats obtenus sur les deux bancs d’essai en fonction
du taux d’humidité.

Dans un premier temps, des essais en humidité ont été réalisés sans gaz soufrés sur le banc
d’essai FCS afin de comparer les endurances en fonction du taux d’humidité a celles obtenues sur
le banc d’essai FC3 disposant du générateur climatique (étude précédente).

La Figure 6. 16 compare 1’évolution de I’endurance électrique Nc en fonction de I’humidité
relative HR obtenue sur les deux bancs d’essai (FC3 : étude précédente; et FCS). Le nombre
d'essais realises sur FCS étant plus faible et le contréle de I’humidité avec les solutions salines étant
moins preécis, il y a donc trop de dispersion dans les niveaux d’humidité pour représenter des valeurs
moyennes d’endurance. Ainsi sur le banc FCS, chaque point correspond a un essai. De plus les gaz
utilisés dans les bouteilles étant trés sec il est impossible d’obtenir des taux d’humidité supérieurs
a 75-80 %. Cependant, les endurances obtenues sur FCS sont parfaitement en accord avec celles
obtenues avec le générateur climatique sur FC3. Les deux domaines d’endurance, associés a une
transition & HR = 50%, sont similaires a ceux observés lors de 1’étude précédente:

- Domaine (I) HR < 50% : les endurances sont faibles et présentent une lente augmentation
de I'endurance avec HR.
- Domaine (II) HR > 50% : I’endurance augmente fortement avec HR.

x10°

14

1.2

) (n

1.0

0.8
W FC3 (réf.)

0.6 < FCS

0.4

0.2

Endurance du contact, Nc (cycles)

0.0 : R
0 20 40 60 80 100
Humidité relative, HR (%)
Figure 6. 16 : Comparaison de I’évolution de 1’endurance électrique Nc en fonction de I’humidité
relative HR sur les bancs d’essai FC3 (humidité controlée par un générateur climatique) et FCS (humidité
contrélée par solutions salines)

L’évolution du coefficient de frottement énergétique a également été comparée (Figure 6.17).
Celui-ci présente la méme évolution avec le taux d’humidité, a savoir une diminution autour de
HR = 30% puis une stabilisation de la valeur de L.

Avyant validé la reproductibilité du banc FCS par rapport au banc référence FC3, l'influence des
gaz soufrés peut ainsi étre étudie.
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1.2
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énergétique, M.
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Figure 6.17 : Comparaison de 1’évolution du coefficient de frottement énergétique, e, €n fonction de
I’humidité relative HR sur les bancs d’essai FC3 (humidité controlée par un générateur climatique) et FCS
(humidité contr6lée par solutions salines)

6.3.2 Evolution de I’endurance et des propriétés tribologiques du contact avec

la présence de gaz soufrés

6.3.2.1 Influence des gaz soufrés sur I'endurance des contacts

La Figure 6. 18 montre I’évolution de I’endurance électrique en fonction du taux d’humidité en
présence d’air non pollué (banc d’essai FC3 en référence et banc d’essai FCS) et en présence d’air
pollué (dopé) en gaz soufrés. De fagon surprenante, le dopage en gaz soufrés (H2S et SO tend a
fortement augmenter l'endurance électrique des contacts, en particulier pour les forts taux

d’humidité.

x108

3.0
(s-1)
20 |
15 |
1.0

0.5

Endurance du contact, Nc (cycles)
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(s-11)

Air non pollué
@ FC3 (réf.); & FCS

Air pollué

B FCS [H2S]=0.5ppm
[SO2]=1.2 ppm
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Figure 6. 18 : Evolution de I’endurance ¢électrique Nc en fonction de I’humidité relative HR, dans un
air non pollué (m FC3;e FCS) et dans un air pollué en HS et SO, (m FCS).
(Ag/Ag, P = 3N, 80= 9um, f = 27Hz)
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Cette augmentation est marquee par deux transitions observées a HR=50% et HR=60%
définissant trois domaines d’endurance:

Domaine (S-1) HR < 50% : les endurances obtenues dans ce domaine sont similaires pour
I'air pollué et non pollué. Les durées de vie sont faibles et augmentent lentement avec
l'augmentation de HR. La présence de soufre ne semble pas avoir d’influence dans ce
domaine d’humidité. L’endurance Nc peut étre exprimée par la méme formulation exprimée
précédemment:

Ncs = Nc = Kyegs_yy % [HR] + Ncgyy, (6.15)

Avec Kycis_py = Kneyy = 1900 cycles/%RH et Ncyq, = 84 000 cycles.

Domaine (S-11) 50% < HR < 60% : la présence de soufre ne semble pas avoir non plus
d’influence dans cette gamme d’humidité. En effet, I’endurance présente la méme
augmentation que celle observée pour I'air non pollué. L'augmentation de I’endurance Nc,
plus rapide que dans le domaine (I) peut également étre exprimée par la relation (6.2):

Nes = Nc = Kyegs_pp X [RH = 50%] + Nesoy, (6.16)

Avec Knes i = Knegry = 19 000 cycles/%RH et Ncsg, = 180 000 cycles.

Jusqu’a HR = 60%, seul le taux d’humidité semble avoir une influence sur I’endurance des
contacts. On retrouve ainsi la méme transition a HR = 50% marquant le changement de
comportement du troisiéme corps en présence d’un fort taux d’humidité. Cependant, au-dela de
HR = 60%, un nouveau comportement est observe.

Domaine (S-111) HR > 60%: ici la présence de gaz soufrés a une influence majeure sur la
durée de vie des contacts en argent. En effet, I’endurance augmente fortement a partir de
HR = 60%, marquant une nouvelle transition dans I’évolution de Nc en fonction de HR par
rapport a celle observée précédemment en atmosphere non pollué. L’endurance Nc peut
alors s’exprimer par 1’expression suivante :

Necs = Knegs_ppyy X [RH — 60%] + Ncggo, (6.17)

AVEC Ky g,y ~ 2800 — 150 000 cycles/%RH et Ncgoy, = 450 000 cycles.

Dans le domaine (S-IIT) I’augmentation linéaire de 1’endurance est trés importante, on note un
rapport 5 entre Nc a HR = 75% et HR = 60%. De plus, celle-ci est bien plus rapide que celle
observée en atmosphére non polluée, en effet KNC(S_"I)/KNC(”): 8.

6.3.2.2 Influence des gaz soufrés sur le coefficient de frottement

Afin d’expliquer 'évolution de I'endurance, la réponse en frottement du contact est étudiée. La
Figure 6. 19 présente 1’évolution du coefficient de frottement énergétique en fonction du taux
d’humidité en présence d’air non pollué (banc d’essai FC3 en référence et banc d’essai FCS) et en
présence d’air pollué en gaz soufrés. Le comportement tribologique semble similaire. Les deux
configurations, air pollué et non pollue, présentent une forte réduction de e de I'air sec (HR = 5%)
a un air plus humide, HR = 30%. Puis une stabilisation de [ autour de 0,65 est observée jusqu’a
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un taux d’humidité HR = 60%. Les coefficients de frottement sont parfaitement superposes. Au-
dela de HR = 60%, une légére différentiation est notée. Alors que pour l'air non pollué, le
coefficient de frottement reste stable, voire tend a légérement augmenter (essais FC3 et FCS),
I'atmosphere soufrée présente une légere inflexion avec une réduction du coefficient de frottement
de l'ordre de -0,05. Ainsi, une légére modification du coefficient de frottement peut étre notée
autour de HR = 60%, suggerant une modification de la nature du tribo-film pour les fortes
humidités (HR > 60%) en présence de gaz soufrés (H2S et SO»).

Air non pollué
@ FC3 (réf.); & FCS

1.2 Air pollué —
B FCS [H2S]=0.5ppm

- 1 % [S02]=1.2 ppm
< ]
£ B
g 208 |
g fo
23
[t

(=2
3506
3
R
£
3
o 0.2

O 1 1 1 1
0 20 40 60 80 100

Humidité relative, HR (%)
Figure 6. 19 : Evolution du coefficient de frottement énergétique, M, en fonction de I’humidité relative
HR, dans un air non pollué (m FC3;e¢ FCS) et dans un air pollué en H,S et SO, (m FCS).
Valeur moyenne de L sur la durée de I’essai.
(Ag/Ag, P=3N, 80= 9um, f=27Hz)

La diminution du coefficient de frottement en présence de soufre et d’un fort taux d’humidité
est d’autant mieux illustrée en comparant I’évolution de p au cours d’un essai (Figure 6. 20). Pour
HR = 65%, en milieu ambiant, y apparait assez stable autour de 0,75. Pour un méme taux
d’humidité, en présence de soufre, [ est plus faible (environ 0,6) pendant 10° cycles puis augmente
pour atteindre le méme niveau qu’en milieu ambiant jusqu’a la défaillance électrique. Ainsi, en
milieu pollué, une diminution de la dissipation par frottement est observée pour HR > 60% et
pendant une durée Iégerement supérieure a 50% de Nc, puis un niveau de frottement équivalent au
condition d’un milieu non pollué est retrouvé durant la deuxiéme partie de vie du contact. Cette
évolution discontinue du coefficient de frottement en milieu soufré pourrait expliquer I'endurance
plus importante des contacts électriques. Elle suggere également la formation d'un composé
chimique lubrifiant bénéfique qui serait cependant éliminé sur la fin de I'essai induisant in fine la
défaillance électrique.
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Figure 6. 20 : Evolution du coefficient de frottement au cours d’un essai, en air non pollué et en air
pollué, pour une méme humidité HR = 65% en fonction de (a) le nombre de cycles de fretting, (b) de
N/Nc (Ag/Ag, P = 3N, &= 9um, f = 27Hz)

Cette analyse dynamique du coefficient de frottement (Figure 6. 20) est plus intéressante que
I'approche moyenne (Figure 6. 19) qui tend a masquer les phénomeénes. En effet, I'analyse de
I'évolution du coefficient de frottement en fonction du nombre de cycle (Figure 6. 20) semble
révéler que la durée de vie Nc du contact non pollué (be = 0,7) est assez similaire a la durée du
second plateau observé pour le contact en air pollué (Nxe: "high friction”, pe = 0,7). Ceci suggere
que l'usure effective de I'interface n'est générée qu'une fois le régime tribologique "HF" & pe = 0,7
activé. Autrement dit la formation initiale d'un tribo-film protecteur pour le contact humide soufré
(régime "LF": "low friction", pe = 0,6) tendrait & diminuer fortement la cinétique d'usure et a

retarder d'autant la défaillance électrique.
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Figure 6. 21: Evolution du coefficient de frottement au cours d’un essai, en air non pollué pour
différents niveaux humidité (HR=50%, HR=65% et HR=75%) en fonction de (a) le nombre de cycles de
fretting, (b) de N/Nc (Ag/Ag, P=3N, 8,= 9um, f=27Hz)
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La Figure 6. 21 compare I'évolution du coefficient de frottement en milieu pollué pour différents
niveaux d'’humidité (HR = 50%, HR = 65% et HR = 75%). Il est a noter que la durée du plateau en
régime de bas frottement (N.r) dépend du taux d'’humidité. En effet, pour HR = 50 %, la réponse
en frottement observée est exclusivement en régime de haut frottement (HF, "high friction",
Me = 0,7). Ensuite pour les taux d’humidité de HR = 65% et HR = 75%, la durée du plateau de bas
frottement (Nrr "low friction", te = 0,6) est beaucoup plus grande pour le taux d'humidité le plus
élevé (HR = 75%) que pour HR = 65%.

Afin de mieux rendre compte de I'évolution de la durée du plateau de "bas frottement™ (Nr,
associé a Pe = 0,6) avec le taux d'humidité, Npr est relevé pour chaque essai. La Figure 6. 22
présente ainsi I'évolution de la durée du plateau de bas frottement, N, en fonction de I'humidité,
en présence de gaz soufrés. Comme attendu des observations précédentes, le régime de faible
frottement est inexistant pour des taux dhumidités inférieurs a HR = 60 %. Au-dela de
HR = 60 %, la durée du plateau de bas frottement, N.r, Semble augmenter de facon linéaire avec
le taux d'humidité. Ainsi, I'augmentation de l'endurance pour HR > 60% en milieu soufré semble
étre liée a la formation d'un tribo-film initialement formé (4. = 0,6) dont la durée de vie (Nrr)
augmente avec le taux d’humidité.
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Figure 6. 22: Evolution de la durée du plateau de "bas frottement" N.r (associé a [ = 0,6) en fonction
de I'numidité et en présence de gaz soufrés.
(Ag/Ag, P=3N, 80= 9um, f=27Hz)

6.3.3 Analyse de ’'usure a la défaillance électrigque

La Figure 6. 23 présente 1’évolution du volume usé a la défaillance électrique en fonction du
taux d’humidité en présence d’air non pollué (banc d’essai FC3 en référence et banc d’essai FCS)
et en présence de gaz soufrés. Une évolution assez similaire pour les deux atmospheres non
polluées et dopées H,S et SO; est observee. L'évolution du volume d'usure est similaire pour les
faibles taux d'humidité ((I), HR < 50%). Celui-ci reste quasiment stable et marque une légére
diminution autour de HR = 50%. En revanche, dans le domaine (II) des fortes humidités (HR >
50%), une forte augmentation linéaire du volume d'usure associé a la défaillance électrique est
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observée. Cette augmentation semble Iégerement supérieure pour I'atmosphere polluée. Cependant,
cet ecart reste relativement faible et reste dans I'intervalle de la dispersion expérimentale. Aussi, il
est difficile d'expliquer le trés grand écart d'endurance entre I'atmosphére polluée et les atmospheres
non polluées pour les fortes humidités par cette faible augmentation du volume d'usure associé a la
défaillance électrique.

Air non pollué

105 B FC3 (réf.); @ FCS

Air pollué
B FCS

Volume usé,Vy. (um3)

Ly ) )

0 1 1 1 1
0 20 40 60 80 100

Humidité relative, HR (%)

Figure 6. 23 : Evolution du volume usé a la défaillance électrique, Ve, en fonction du taux d’humidité

relative, HR, dans un air non pollué (m FC3;e FCS) et dans un air pollué en HzS et SO, (m FCS)

(Ag/Ag, P=3N, 80= 9um, f=27Hz)

La Figure 6. 24 montre 1’évolution du coefficient d’usure énergétique, a, en fonction du taux
d’humidité relative, HR, dans un air non pollué¢ (banc d’essai FC3 en référence et banc d’essai
FCS) et en présence d’air dopé en gaz soufrés. De méme que pour 1’évolution de 1’endurance, trois
domaines sont identifiables marqués par deux transitions a HR = 50% et HR = 60% :

Domaine (S-1) (RH < 50%): en présence de soufre, une évolution quasi constante de la
cinétique d’usure est observée, a celle observée pour l'atmosphére non polluée.

Domaine (S-11) (50% < RH < 60%) : une évolution similaire avec et sans soufre est
¢galement observée dans cette gamme d’humidité, a savoir une forte chute de la cinétique
d’usure aprés HR = 50%.

Domaine (S-IIT) (HR > 60%) : comme vu précédemment avec 1’évolution de 1I’endurance, a
partir de HR = 60% une différence de comportement est observée lorsque le milieu contient
du soufre. En effet, il doit étre noté que pour des humidités relatives supérieures a
HR = 60%, la diminution du coefficient d'usure énergétique est beaucoup plus marquée pour
I'atmosphere soufree. Cette forte décroissance de la cinétique d'usure permet d'expliquer la
forte augmentation de I'endurance au-dela de HR = 60% pour I'atmosphére dopée H>S - SO-
et peut étre reliée a I'activation du tribo-film protecteur initial associé au plateau de faible
frottement.
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Figure 6. 24 : Evolution du coefficient d’usure énergétique, a, en fonction du taux d’humidité relative,
HR, dans un air non pollué (m FC3;e FCS) et dans un air pollué en H,S et SO, (m FCS).
(Ag/Ag, P=3N, 80= 9um, f=27Hz)

6.3.4 Analyses tribochimiques de |’interface

Afin de comprendre les phénomenes mis en jeux aprés HR=60%, des observations
profilomeétriques, MEB et des analyses chimiques ont été réalisées sur les traces de fretting.

La Figure 6. 25 compare les traces de fretting a la défaillance électrique Nc pour HR = 10% et
HR = 75% dans un milieu pollué en gaz soufrés. Seuls les échantillons inférieurs sont illustrés, des
morphologies similaires étant observées sur les échantillons supérieurs.

Les morphologies des traces de fretting obtenues en présence de soufre sont similaires a celles
étudiées précédemment en milieu ambiant. En effet, a HR = 10% + H.S et SO, un aspect assez
homogene de la trace d’usure, creusée en forme de U est de nouveau observé. A HR = 75% + H,S
et SOy, le troisieme corps est plus compact et piégeé au centre de la trace.

Les analyses EDX réalisées a Nc (Figure 6. 25) révélent comme précédemment que la
défaillance électrique est atteinte pour une valeur seuil d’argent présent dans I’interface
(i.e.]Ag]i = 5at.%). Elles confirment également une augmentation du volume usé nécessaire pour
atteindre la défaillance électrique. En effet, a HR = 75% une proportion plus importante des
éléments composants le substrat est observée. Concernant la concentration en soufre, celle-ci est
nulle a HR = 10% et tres faible a HR = 75% (1 at.% de soufre quantifié) a Nc.
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Figure 6. 25 : Observations profilometriques, MEB et EDX réalisées sur I’échantillon inférieur a la
défaillance électrique a:
(a) HR=10% en présence de gaz soufrés, (b) HR=75% en présence de gaz soufrés.

Comme précédemment, les superpositions des profils 2D non redressés, obtenus dans la
direction de glissement, de 1’échantillon supérieur et inférieur a la défaillance électrique et apres
nettoyage confirment cette différence de morphologie du lit de débris dans I’interface
(Figure 6. 26).

A HR = 10%, une usure homogene en U est observée. De plus, les profils supérieur et inférieur
s’ajustent parfaitement, 1’épaisseur de troisiéme corps piégé dans l'interface est donc a priori tres
faible. A HR = 75%, il peut étre noter a nouveau une forme ondulée des traces d’usure et une
épaisseur de troisieme corps, déduite de la comparaison des profils d'usure, plus importante.

Ainsi, la présence de soufre ne semble pas modifier la rhéologie du troisiéme corps. En présence
d’un faible taux d’humidité, les débris sont facilement éjectés de I’interface et 1’épaisseur de
troisiéme corps est faible. Ce mécanisme d’usure conduit a une cinétique d’usure élevée. En
présence d’un fort taux d’humidité, le troisieme corps est plus cohésif, les débris s’agglomérent au
centre de I’interface entrainant ainsi une diminution de la cinétique d’usure. La premiére transition
observée a HR = 50% reste donc a priori contrélée par la rhéologie du troisieme corps, elle-méme
dépendante du taux d’humidité.
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Figure 6. 26 : Superposition des profils 2D non redressés, dans la direction de glissement, de
I’échantillon supérieur et inférieur & Nc apres nettoyage des contacts: (a) HR=10%, (b) HR=75%, en
présence de gaz soufrés

Afin d’expliquer la baisse du coefficient de frottement (Figure 6. 20) observéee en présence de

soufre et d’un taux d’humidité élevé, des analyses EDX et XPS ont été réalisées a
N =800 000 cycles (ainsi N/Nc =~ 2/5) pour HR = 75% + H>S et SO..

Les proportions de soufre révélées a I’EDX sont plus importantes qu’a la défaillance électrique
mais restent malgré tout tres faibles (Figure 6. 27). La concentration en soufre semble étre liée a
la concentration en argent. En effet, a la défaillance électrique, lorsque 1’argent a presque
entierement été éjecte de la trace, une trés faible concentration en soufre est révélée (Figure 6. 25)
([S] = 1 at.%). En revanche, bien avant la défaillance électrique, pour N = 800 000 cycles,
[S] =2 at.% pour une concentration en argent de 16 at.% au centre de la trace. De plus, en périphérie
de trace, ou la concentration en argent est plus élevée ([Ag] = 53 at.%), la concentration en soufre
atteint 4 at.%. Ainsi, I'nypothése que les gaz H2S et SO réagissent avec I'argent peut étre faite.
Ensuite, au fur et a mesure de lI'usure du contact, I'argent est progressivement éliminé de I'interface
tout comme le soufre ce qui permet d'expliquer la réduction de la concentration en soufre dans
I'interface.

| RH 75% + H,S et SO, ,N= 800 000 cycles |

SEM HV: 10.0 WD: 4.87 mm 5 e SEM HV: 10.0 kV WD: 4.87 mm Ll MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 439 x Det: SE 200 pm SEM MAG: 1.55 kx Det: SE 50 pm

Figure 6. 27 : Analyses MEB et EDX réalisées @ N= 800 000 cycles (N/Nc ~ 2/5)pour
HR=75% + H,S et SO,

210



Chapitre 6. Influence de I'humidité sur des contacts argent

Afin de confirmer cette hypothese, des analyses XPS ont été réalisées dans la trace de fretting a
N = 800 000 cycles pour HR = 75% en milieu soufré. Les spectres XPS révélent, en effet, la
formation d’Ag,S et de Ag2SOs (Figure 6. 28). Le doublet résolu du soufre, positionné a 161,4 et
162,6 eV, est caractéristique du sulfure d’argent (Li et al., 2012 ; Doriot-Werlé et al., 2006), de
méme que le signal a 168,6 eV est caractéristique des sulfates d’argent (Turner et al., 1980 ;
Kaushik 1991).

Pour conclure, la présence de soufre ne change pas 1’évolution de la rhéologie du troisiéme corps
avec le taux d’humidité. En effet, en présence d’un fort taux d’humidité, les débris d’usure
deviennent plus compactes et s’agglomerent au centre de 1’interface. Parallélement, la présence de
soufre ne change pas la composition du lit de débris lorsque I’humidité est assez faible (HR < 50%).
En revanche, en présence d’un taux d’humidité élevé (HR = 75%), ’argent réagit alors avec le
soufre pour former de 1’Ag>S et de 1’Ag2SO4. Enfin, les faibles taux de soufre révélés par les
analyses EDX peuvent s’expliquer par la formation trés superficielle de ces composés. En effet, la
poire d’analyse a I’EDX ayant une profondeur maximale avoisinant le micron, et ces composés
étant localisés en extréme surface sur de trés faibles épaisseurs, une faible proportion de soufre est
alors quantifiée.
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Figure 6. 28 : Analyses XPS réalisées dans la trace de fretting a N= 800 000 cycles (N/Nc = 2/5)pour
HR=75% + H.S et SO, . (a) Spectre XPS général, (b) Spectre XPS niveau cceur S 2p
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6.3.5 Mécanisme d'usure

Les analyses surfaciques combinées aux résultats tribologiques permettent de déduire le
scénario d'usure suivant:

En deca d'une humidité relative de HR = 60%, l'influence des gaz soufrés est négligeable.
Jusqu'a HR = 50%, la légére augmentation de Nc est liée a un processus de lubrification
potentiellement activé par un film d'eau. Entre 50% et 60% d'humidité, l'augmentation plus rapide
de la durée de vie est liée a la constitution d'un troisieme corps plus cohésif, phénomeéne étudié
préecédemment (Chapitre 6.2). La différence de comportement au-dela de HR = 60% pourrait étre
attribuée a la formation de composés Ag2SOs et surtout Ag»S sous forte humidité et en présence de
gaz HS et SO>. Les sulfures d'argent (Ag2S) générés sur I'extréme surface du dépbt d'argent sont
connus pour leur trés bon comportement tribologique (Zaho et al. 1998 ; Schwartz et al. 2011) et
pourraient étre associés au plateau de faible frottement observé sur les courbes de coefficient de
frottement. II se met alors en place un équilibre dynamique entre 1’élimination et la reformation du
tribo-film tant que le composeé Ag2S parvient a se reformer dans I’interface. L'usure du revétement
est alors pratiquement nulle et I'endurance électrique augmente d'autant. Lorsque que la fin de cet
équilibre est atteinte, l'interface rejoint le comportement d'un contact sollicité en atmosphére non
polluée. Une facon indirecte de démontrer cette hypothése consiste a comparer I'écart de durée de
vie entre les deux atmospheres (Ncs) — Nc) par rapport a la durée du plateau de bas frottement Nr
mesurée sur les courbes de frottement en atmosphére soufrée (Figure 6.29). Une tres bonne
corrélation peut étre observée ce qui suggeére que l'augmentation de I'endurance en atmosphére
soufrée pour HR > 60% peut étre associé a la durée effective de la couche Ag>S générée sous forte
humidité en présence de gaz soufrés. Ainsi:

Nc¢ = Nyr =07 + Nir(u.=0,6) (6.18)

Avec Nir la durée effective de la couche AgS associée a un bas frottement (Le = 0,6) et Nur la
durée de vie du contact en l'absence (non formation ou fin de la reformation) de la couche
protectrice Ag2S. Ainsi Nir = 0 en atmosphere non soufrée ou si HR < 60%.
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Chapitre 6. Influence de I'humidité sur des contacts argent

6.3.6 Conclusion

Dans cette partie, I’influence d’un environnement humide et pollué par des gaz soufrés (H2S et
SO») sur des contacts en argent soumis a des sollicitations de fretting a été étudié.

Jusqu’a un taux de seuil de HR = 60%, la présence de soufre n’a pas d’influence sur le
comportement en fretting des contacts argentés. Une augmentation bilinéaire de 1I’endurance
électrique est ainsi retrouvée, HR = 50% marquant comme dans la partie précédente un changement
de rhéologie du troisieme corps.

La sulfuration de I’argent augmentant avec le taux d’humidité (Gradel et al., 1985), a partir de
HR = 60%, la formation de sulfures d’argent Ag,S et de sulfates d’argent AgSOj est alors activée
dans I’interface entrainant une forte augmentation de 1’endurance en milieu soufré. En effet, la
présence de nano-couches d’Ag»S, composé connu pour ses propriétés lubrifiantes (Zaho et al.
1998 ; Schwartz et al. 2011), dans le contact entraine une baisse du coefficient de frottement et
surtout une réduction significative de l'usure. La présence de ces composés peut étre associée au
plateau initial de bas frottement ("low friction™) observé sur les courbes de frottement.

La baisse du coefficient de frottement est beaucoup moins marquée a HR = 60% qu’a
HR = 30%. Cela s’explique par la différence de phénomeéne de lubrification. En effet, comme vu
précédemment, la diminution de p observée a HR = 30% correspond a une lubrification liquide
due a I’apparition d’un film d’eau en surface (Kleber et al., 2007). En revanche, la diminution de
1 observée a HR = 60% correspond a une lubrification dite solide, plus protectrice vis-a-vis de
I'usure, due a la formation de nouveau composé lubrifiant (Ag2S) en extréme surface. Cependant,
lorsque cette couche protectrice ne parvient plus a se reformer, l'interface rejoint le comportement
observé sous atmosphere non pollué. Cette hypothese est confirmée par le fait que I'écart de durée
de vie entre atmosphere pollué et non pollué est équivalent a la durée de vie du plateau de bas
frottement N mesuré sur les courbes de frottement en atmosphere soufrée. Le phénomeéne qui
entraine la fin de 1’équilibre dynamique formation/élimination de la couche protectrice d’AgzS
reste a déterminer, il peut cependant étre supposé que c’est la quantité d’argent restant dans
I’interface qui devient alors trop faible pour reformer du sulfure d’argent.

Ainsi, loin de jouer un rdle néfaste, la présence de gaz soufrés (SO et H»S), en générant la
formation de composés lubrifiants (sulfure d'argent Ag.S) et anti usure, augmente l'endurance
électrique des contacts argent. Il faut cependant relativiser ce résultat en considérant le fait que seul
I'aspect fretting usure est ici considéré. En réalité, un contact est soumis a de trés longs temps de
pause qui peuvent favoriser des processus de dégradation par corrosion. En ce sens, si les gaz
soufrés sont bénefiques sur le plan tribologique, ils peuvent se révéler néfastes en favorisant les
processus de corrosion.
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6.4 Influence des phases d’arrét

Les phases arrétées sont prépondérantes dans la vie d’un véhicule. Ainsi les connecteurs
électriques sont soumis a des phases de fretting, pendant le fonctionnement, alternés avec des
phases d’arrét. Lors de ces phases, le connecteur est soumis aux conditions climatiques, qui varient
en fonction du climat et des saisons, et peuvent entrainer dans des cas extrémes 1’oxydation du
contact et des phénomenes de corrosion. Ainsi, I’impact de ces périodes d’arrét reléve d’un enjeu
majeur pour les industriels automobiles.

L’influence des phases d’arrét sur I’endurance a été étudiée sur des contacts homogenes
Cuzn37/Ni/Ag (Figure 6. 30) sur le banc d’essai Fretting Connectique 3 (FC3). Les essais de
fretting sont réalisés avec une ouverture de cycle constante de do= 9um a une fréquence de
f = 30Hz et avec une force normale P = 3N. Le taux d’humidité relative (HR) et la température (T)
sont contrblés par un générateur climatique.

Ag I e=2pum
Ni I 2pm
CuZn37
(substrat)

Figure 6. 30 : Configuration du contact étudié

Plusieurs essais préliminaires réalisés pour des temps d’arrét assez courts (de quelques minutes
a quelques dizaines de minutes) en environnement sec ou humide n’ayant révélé aucune influence
sur ’endurance des contacts, des conditions dites critiques pour les contacts sont ici testées. A
savoir de longues phases d’arrét, répétées de nombreuses fois, dans un climat chaud et humide. La
température est donc fixée a T = 40°C et le taux d’humidité a HR = 70%. Ensuite, des phases de
fretting trés courtes (AN = 10 000 cycles a 30Hz, soit environ 5,5 min) sont alternées avec des
phases d’arrét trés longues (At = 2 h) (Figure 6. 31).

/\/V\/W\/\/\/\/\N\/ Fretting simple
_ Fretting avec
phases d’arrét
At=2H

<>
AN =10000 cycles

Fretting

Figure 6. 31 : Types d’essai de fretting
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6.4.1 Influence des phases d’arrét sur la résistance électrique et I’endurance

La Figure 6. 32 compare 1’évolution de la résistance électrique pour un essai de fretting simple
et pour un essai de fretting avec phases d’arrét (AN = 10 000 cycles, At = 2h) dans les mémes
conditions climatiques (T = 40°C et HR = 70%). Il peut étre noté une réduction de I'endurance de
l'ordre de 30 000 cycles sur un total de 4.10°, soit moins de 10%, pour les essais avec temps de
pause. Cette différence, trés faible, est équivalente a la dispersion expérimentale. De plus,
I’évolution de la résistance ¢électrique avec le nombre de cycles de fretting appliqués est similaire
dans les deux conditions. Un comportement propre a la présence d’un fort taux d’humidité, a savoir
une évolution de la résistance électrique en plateau (R faible et stable) avant d’augmenter
brutalement jusqu’a la défaillance électrique est observée. Ainsi les phases d’arrét ne semblent pas
avoir d’influence sur I’endurance des contacts argentés.

0.01

. frettingavecphasesd’arrét
=}
S o008 frettingsirhple
o
3
g
€ 0006 | Nc =410 000
f Nc = 380 000
o
& 0.004 |
7
"
Q
o

0.002

0 . . . .
0 100000 200000 300000 400000

Cycles de fretting, N

Figure 6. 32 : Comparaison de 1’évolution de la résistance électrique en fonction du nombre de cycle de
fretting appliqués pour un essai de fretting simple et une essai de fretting avec phases d’arrét (AN = 10 000
cycles, At = 2h) a T=40°C et HR=70%. (Ag/Ag, P=3N, &o= 9um, f=30Hz)

Afin de confirmer cela, I’évolution de la résistance électrique a également été suivie pendant les
phases d’arrét. La Figure 6.33 (a) montre 1’évolution de la résistance électrique pendant
I’intégralit¢ de I’essai, phases de fretting et phases d’arrét comprises (R enregistré toutes les
minutes avec une précision de 0,001€Q2). Pour cet essai, I’endurance Nc¢ = 380 000 cycles, ce qui
représente 39 bloc de fretting (AN = 10 000 cycles), soit 3,6 heures cumulées de fretting, pour 38
phases d’arrét (At = 2 h), soit 76 heures cumulées de phases arrétées. Cela représente un ratio
fretting/durée de vie totale de 4,5%, ce qui devrait mettre en évidence d'éventuels phénomeénes
corrosifs. Pourtant, la résistance électrique ne varie pas pendant les phases d’arrét, que ce soit lors
de la premiére phase arrétée (Figure 6.33 (b)) ou en milieu d’essai (Figure 6.33 (c)). En fin de
vie du contact (Figure 6.33 (d)) la résistance électrique alterne entre phases d’augmentation,
pendant les périodes de fretting, et valeurs de résistance plus faibles durant les temps de pause.
Ceci jusqu’a la défaillance électrique. Ainsi, 1’augmentation de la résistance électrique n’est
provoquée que par les phases de fretting expliquant le fait qu’une endurance similaire soit obtenue
en fretting sans phase d'arrét.
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Figure 6.33 : Evolution de la résistance électrique en fonction du temps pour un essai de fretting avec

phases d’arrét
(AN =10 000 cycles, At =2h) a T = 40°C et HR = 70%.
(R enregistré toutes les minutes avec une précision de 0,001Q)

6.4.2 Conclusion

Dans cette partie, I’influence des phases d’arrét sur I’endurance de contacts €électriques argentés
a éteé étudiées pour des conditions climatiques critiques.

Les résultats des essais de fretting montrent que les phases d’arrét en milieu chaud et humide
ont tres peu d'influence sur I’endurance électrique des contacts en argent. De plus, ces phases n’ont
pas d’influence sur I’évolution de la résistance électrique, celle-ci restant stable pendant les pauses.

Deux hypothéses peuvent expliquer ce phénomeéne. La premiére est que durant les phases
d’arrét, le contact reste fermé, ce qui réduit considérablement I’influence des parametres extérieurs
sur la résistance électrique ou I’oxydation des surfaces. La deuxiéme hypothése est liée au critére
de défaillance électrique observé pour des contacts en argent. En effet, il a été constaté au cours
des différents chapitres précédents que ni la température, ni 1’humidité ne semblent influencer le
critére de défaillance électrique, a savoir une concentration seuil en argent présent dans le troisieme
corps (N = Nc pour [Ag] < [Ag]i=5 at.%). Ainsi I’évolution de la résistance électrique n’étant lice
qu’a I’élimination de 1’argent du contact, la durée de vie est principalement contr6lée par I'action
"mécanique” du fretting et finalement peu affectée par les aspects "corrosion™.
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6.5 Conclusion

Dans ce chapitre, I’impact d’un environnement humide et des gaz SO, et H>S sur des
connecteurs électriques en argent a été étudié. Dans un premier temps, des études ont été réalisées
afin de mettre en évidence 1’influence du taux d’humidité sur I’endurance des contacts. Ensuite,
I’influence du taux d’humidité a cette fois été étudiée en milieu pollué par des gaz soufrés. Enfin,
de facon a établir d'éventuels phénomenes corrosifs dépendant du temps, I’influence de périodes
d’arrét en milieu humide ont été étudices.

L’étude de I’influence de I’humidité a révélé une évolution bilinéaire de 1’endurance avec le
taux d’humidité, marquée par une transition 8 HR = 50%. Au-dessus de HR = 50%, une forte
augmentation de ’endurance avec HR est constatée, provoquée par un changement de rhéologie
du troisieme corps. En milieu sec, I’élimination rapide des débris de I’interface conduit a une forte
cinétique d’usure et a une élimination rapide de I’argent du contact. En milieu humide, le troisi¢me
corps devient plus cohésif et reste piégé au centre de I’interface. Cela entraine une réduction du
flux d'éjection de débris et par conséquent une diminution de la cinétique d’usure. De plus, les
débris d'argent restent également piégés dans I’interface, entrainant une augmentation du volume
de matiére & user pour atteindre la défaillance électrique. Ainsi, I’augmentation du volume usé seuil
et la diminution de la cinétique d'usure entrainent une forte augmentation de 1’endurance avec le
taux d'humidité.

L’étude de I’influence de gaz soufrés (Hz2S, SO2) en fonction du taux d’humidité a révélé que la
présence de ces gaz polluants n’avait aucune influence sur 1’évolution de I’endurance des contacts
jusqu’a un taux d’humidité seuil de HR = 60%. Au-dessus de cette valeur seuil, une forte
augmentation de 1’endurance est observée, provoquée par la formation de nouvelles especes
chimiques a base de soufre, Ag.S et Ag.SOs. La présence de nano-couches de Ag.S en surface
conduit & un phénoméne de lubrification solide du contact et de protection des surfaces réduisant
ainsi fortement la cinétique d’usure et retardant d'autant la défaillance électrique. 1l a été montre
que le gain en durée de vie est équivalent a la durée de vie de la lubrification solide induite par la
couche superficielle d'AgsS.

Enfin, I’étude de I’influence des phases d’arrét en environnement chaud et humide a révélé que
celles-ci n’avaient aucune influence sur I’endurance des contacts en argent ou sur 1’évolution de la
résistance électrique de contact.

Ces résultats ont permis de confirmer l'intérét des dép6ts argent pour des milieux humides et
soufrés. lls ont aussi permis de montrer que la condition standard mise en place au LTDS
(HR = 10%, air non pollué) est a priori plus dégradante et permet une estimation conservative des
endurances électriques. Ces résultats sont enfin trés importants pour PSA car ils ont permis de lever
les derniers doutes concernant l'utilisation des connecteurs en argent. En effet, un frein au
remplacement des contacts en or par des contacts en argent résidait dans la tenue de I’argent face
au soufre et au phases d’arrét du véhicule.
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Les connecteurs automobiles sont soumis a des sollicitations vibratoires induisant des micro-
déplacements alternés (fretting) au niveau des points de contacts électriques. Ce phénomeéne
entraine l'usure des surfaces en contact et perturbe ainsi le passage du signal électrique. Afin de
limiter ce processus de dégradation et de garantir une bonne conduction électrique dans le temps,
des revétements sont appliqués au niveau des contacts. Les dép6ts de référence, les plus
performants, sont a base d'or. Cependant I'utilisation généralisée de I'or pose un probleme de co(t.
Ainsi, l'argent, qui possede de bonnes propriétés tribologiques et électriques, est de plus en plus
utilisé en connectique automobile. Néanmoins, en plus d'étre soumis a des sollicitations
mécaniques (charge normale, fretting), les contacts électriques sont également soumis aux
sollicitations environnementales. En effet, les connecteurs sont soumis, d'une part aux conditions
climatiques (température, humidité), et d'autre part aux conditions dues a leur environnement de
fonctionnement (température du moteur, gaz d'échappement).

L'objectif de ces travaux de recherche a consisté a étudier la dégradation des contacts électriques
en argent soumis a des sollicitations de fretting dans des conditions environnementales exigeantes
(température, humidité, gaz polluants soufrés, phases corrosives). Le but était d'évaluer de la
fiabilité des dépobts en argent afin de remplacer les revétements d'or actuellement utilises.

Etude d'un contact en argent en milieu sec et ambiant

Les performances des contacts argent ont d'abord été étudiées en milieu sec et a température
ambiante afin d'approfondir la compréhension de la dégradation des contacts dans ces conditions
standards (T = 25°C, HR = 10%). Les mécanismes d'usure intervenant dans la dégradation des
contacts électriques ont ainsi €té identifiés. Le mode de dégradation qui intervient lors des premiers
cycles de sollicitation est I'usure adhésive. En effet, les surfaces d’argent en contact présentant une
forte adhésion, des jonctions sont créés induisant d’importants arrachements de matiére. Le
revétement d’argent est ainsi fortement dégradé des les premiers cycles de fretting laissant
apparaitre les éléments de la sous-couche et du substrat en surface. Ensuite, un régime stabilisé
d'usure par abrasion et oxydation opére, entrainant la formation de débris pulvérulents rapidement
éjectés de l'interface. La quantité de troisiéme corps piégé dans le contact est ainsi faible et la
cinétique d'usure est relativement élevée. Il a été montré que la défaillance électrique (i.e N = Nc
lorsque AR >4 mQ) est atteinte lorsque la concentration en argent devient trop faible pour assurer
une bonne conductivité électrique et lorsque I'interface est recouverte d'un film d'oxydes homogene
(oxydes de NiO, CuO et ZnO). Cette étude confirme ainsi la condition de défaillance électrique:
N = Nc si [Ag] > [Ag]. =5 at.% et [O] > [O]w. = 45 at.%.

222



Conclusion genérale
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Figure 7. 1: Observation MEB et analyse EDX de la trace de fretting a la défaillance électrique
Nc = 100 000 cycles. (Ag/Ag, P=3N, 8o= 9um, f=30Hz, HR=10%, T=25°C)

L'influence des parametres de chargement (force normale et déplacement) a ensuite été étudiée,
toujours en conditions standards (T = 25°C, HR = 10%), afin d'analyser Il'impact de
I'accommodation du déplacement par le systeme (appareillage d'essai + contact) sur I'endurance
électrique des contacts. L’amplitude de transition entre les régimes de Glissement Partiel et
Glissement Total (G.P/G.T) a ainsi été exprimée en tenant compte du formalisme de Mindlin et de
I’accommodation élastique du systéme. Il a été montré que pour les conditions d’essai étudiées, la

majeure partie de I’accommodation du déplacement est due a 1’appareillage d’essai, permettant de
considérer une formulation linéaire de I’accommodation:

6f = Cr x ux P avec Ct la complaisance tangentielle totale du systeme.

La réponse électrique des contacts a également été étudiée en endurance finie (régime de
glissement total) en fonction de I'amplitude de déplacement et de I'effort normal appliqué. Un

comportement non monotone de I'endurance électrique en fonction de I'effort normal a ainsi été
observé.

Nc (ycles) x10¢

Partial
slip

Normal force (N)

2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Displacement amplitude (um)

Figure 7. 2: Carte de fretting expérimentale de I'endurance, Nc; en fonction de la force normale, P, et
de I’amplitude de déplacement, d.
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Cette ¢tude a mis en évidence I’impact direct de la dissipation d’énergie dans I’interface sur
I’endurance des contacts : plus la dissipation est importante, plus I’endurance est faible; confirmant
ainsi que la défaillance électrique des contacts argent est essentiellement liée a 1’usure des surfaces
et donc a I’énergie de frottement dissipée dans l'interface. Il a ét¢ montré que 1I’évolution non
monotone de I'énergie dissipée, Eq, avec la force normale, P, était induite par la réduction de
I’amplitude de glissement effective au niveau du contact due a I’augmentation de 1’accommodation
tangentielle. Ce comportement non monotone de I'endurance électrique du contact a ainsi pu étre
démontré tel que:

P2/3

Si8 <8 Nc - ooavec§; =p X (Ky X 7

+ C4 X P)

4 X pe X(PX8*—Cr ><u><P2)]B

Si8"> 80 Ne= Neg x | o
0

Cette étude montre donc l'influence de la raideur de I'essai tribologique sur I'endurance des
contacts électriques en fonction des efforts normaux appliqués. Il a été observé que quel que soit
le déplacement imposé, un effort normal trés important conduit a des endurances électriques
supérieures. Néanmoins, cette solution ne peut étre envisagée sur les connecteurs automobiles
semi-permanents qui nécessitent d'étre clipsé/déclipsé pour des opérations de maintenance et qui,
par conséquent, peuvent étre détériorés si I'effort normal est trop important. Ainsi, bien qu'il soit
difficile d'avoir accés a la raideur d'un connecteur industriel, ce paramétre doit étre consideré lors
du design afin de se placer sur des gammes d'efforts normaux optimales permettant d'améliorer les
performances des contacts électriques.

Ainsi, apres avoir étudié la dégradation électrique des contacts argent en milieu sec et ambiant,
I'influence des paramétres environnementaux a été approfondie.

Influence du vieillissement thermique

L’influence de la température sur le vieillissement de contacts revétus en argent a été étudiée en
considérant différents types de configurations de contacts. L'objectif de ces travaux était d’étudier
I’impact de la composition du substrat et de la présence d’une sous-couche de nickel sur I'évolution
du comportement des contacts électriques soumis a de fortes températures : pré-vieillissement a
150 °C pendant 3 500 h puis essais de fretting réalisés a température ambiante.

Il a été montré que I’évolution de I’endurance électrique des contacts (essais de fretting a
T = 25°C apres un pré-vieillissement thermique 150 °C pendant 3 500 h) dépend entiérement des
phénomenes de diffusion mis en jeu lors du vieillissement thermique. Il a, par exemple, été observé
que I'absence de sous-couche de nickel sur les substrats en bronze entraine une forte diffusion du
cuivre vers la surface. La couche de cuivre oxydé ainsi formeée en surface est fatale aux contacts en
bronze. Dans le cas des substrats laiton sans sous-couche, il a é&t¢ montré que c'est I'élément zinc
qui interdiffuse avec l'argent, entrainant la formation d’un revétement homogeéne Ag — Zn dont la
dureté est plus importante que celle du dépdt d’argent initial. Le revétement ainsi obtenu présente
un comportement électrique suffisant pour garantir la fonction de contact électrique et présente une
meilleure résistance a 1’usure ce qui entraine une augmentation de I’endurance. Ainsi les contacts
laiton sans sous-couche nickel peuvent s'avérer intéressants puisque ceux-ci présentent de bons

224



Conclusion genérale

comportements électriques, méme apres vieillissement, et représentent un intérét financier non
négligeable.

De maniere générale, il a été montré que la présence d'une sous-couche de nickel limite I'impact
des phénomenes de diffusion bien que ceux-ci soient toujours opérants. Ainsi sur contact
laiton/Ni/Ag, I’interdiffusion du nickel et du zinc provoque la diminution de I’épaisseur effective
de la sous-couche de nickel et diminue donc son efficacité lors de la phase de fretting entrainant
une légere baisse de I'endurance. De méme, il a été observé sur les contacts bronze/Ni/Ag que
I’interdifusion de 1’argent et du nickel conduit a la formation d’une phase hétérogéne Ag + Ni tres
sensible a la fissuration réduisant fortement I'endurance électrique des contacts.

Cette étude a donc permis de montrer que l'utilisation de substrat en laiton est & privilégier dans
le cas de connecteurs électriques argent soumis a de fortes températures. En effet, les phénoménes
de diffusion observeés sur les substrats laiton sont moins dommageables que ceux mis en jeux sur
des substrats en bronze que ce soit avec ou sans sous-couche de nickel. L'utilisation de substrat
bronze ne peut ainsi étre envisagée qu'en présence d'une sous couche de nickel afin de limiter ces
phénomenes de diffusion. Enfin, si cette étude a montré que l'utilisation de contacts en laiton sans
sous couche nickel peut étre envisageable, leur validation nécessite de poursuivre I'étude sur leur
comportement apres vieillissement, avec notamment des tests de fretting réalises dans des
conditions plus sévéres (température, humidité...). En effet, le vieillissement thermique entraine la
présence de zinc en surface qui peut étre sensible aux phénomenes corrosifs.
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Figure 7. 3 : Endurances des contacts étudiés avant et apres vieillissement
(T = 25°C, HR = 10%).
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Influence de la température

L’influence de la température couplée avec des sollicitations de fretting a également été étudiée.
L'objectif de cette étude était de comparer le comportement de I'argent par rapport a la référence
or.

Il a été montré que I'endurance des contacts or augmente avec la température alors que celle des
contacts argent diminue lIégerement autour de T = 60°C puis se stabilise. Ces évolutions de
I'endurance électrique ont été reliées a I'évolution des propriétés mécaniques des revétements, en
particulier celle de la force adhésive mesurée par micro-indentation qui traduit indirectement le
comportement adhésif du troisieme corps. Ceci a permis d'établir le scénario suivant: plus le
troisieme corps est adhérent, moins il est facilement éjecté de l'interface et ainsi plus l'endurance
électrique des contacts est importante. L'or présente une forte augmentation de ses propriétés
adhésives avec la température ce qui entraine une forte augmentation de I'endurance. En revanche,
les propriétés adhésives du revétement d'argent sont beaucoup plus faibles et quasiment stables
entrainant une évolution quasi constante voire une légere réduction de I'endurance électrique avec
la température.

Un résultat important de ces travaux a été de montrer que le parametre important pour expliquer
I'évolution de I'endurance électrique en fonction de la température est la force d'adhésion,
davantage que l'effet de la dureté qui diminue de facon quasi similaire pour l'argent et I'or. Il
apparait ainsi une corrélation entre I'augmentation de la force d'adhésion des matériaux (Fadn) et
I'endurance électrique (Nc).

X 1000
450 10
400 | =
08 |
= 350 | E
9 L =
3
Z 300 | T o
(%) s 0.6
Z 250 9
o KA
€ 200 | % os
s a L
_§ 150 | Ag i
= Q
w100 | Q o
S 02
50 6]
0 0.0 '

0 20 40 60 80 100 120 140 0 20 40 60 80 100 120 140

Température (°C) Température, T (°C)
(a) (b)

Figure 7. 4: Comparaison de I'évolution de (a) I'endurance électrique et (b) la force d'adhésion mesurée
des contacts argent et or en fonction de la température.

Ces résultats ont aussi permis de montrer que les dép6ts or restent la référence et la solution a
privilégier pour les connecteurs électriques soumis a de fortes températures et a de hauts niveaux
vibratoires, ce qui est le cas a proximité du moteur. Néanmoins, les contacts argent semblent
constituer une altérative viable malgré la légere baisse d'endurance observée autour de T = 60°C.
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En effet, I'endurance des contacts argent (2um) obtenue sur la plage 60°C — 125°C reste supeérieure
a celle des contacts or (1,3um) a température ambiante. Ainsi, en augmentant légérement
I'épaisseur des dépdts argent, il est possible d'obtenir des comportements en endurance électrique
supérieurs a ceux de l'or.

Influence du taux d"humidité

L'influence du taux d’humidité a été étudié pour les contacts en argent et montre une évolution
bilinéaire de 1’endurance avec le taux d’humidité, marquée par une transition a HR = 50%. En
dessous de HR = 50%, I’augmentation de I’endurance avec I’humidité est assez faible et liée a une
réduction de la dissipation par frottement au travers d'un phénomene de lubrification induit par la
formation d’un nano-film d’eau. Au-dessus de HR = 50%, une forte augmentation de 1’endurance
avec HR est observée 11 a été montré que cet effet bénéfique de I’humidité sur I’endurance des
contacts électriques s’explique par un changement de rhéologie du troisieme corps. En milieu
humide (HR > 50%), la quantité de troisiéme corps piégé dans I’interface est beaucoup plus
importante en raison des propriétes plus cohésives de celui-ci. Cela entraine une réduction du flux
d'é¢jection et par conséquent une diminution de la cinétique d’usure. De plus, les débris d'argent
sont ainsi moins facilement éjectés de l'interface, entrainant une augmentation du volume d'usure
pour atteindre la défaillance électrique. L'effet couplé de I’augmentation du volume usé seuil (V)
et de la réduction de la cinétique d'usure (a) entraine une forte augmentation de 1’endurance avec
le taux d'humidité relative.
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Figure 7. 5 : Evolution de I’endurance électrique Nc en fonction de I’humidité relative HR, dans un
air non pollué (m FC3;e FCS) et dans un air pollué en HS et SO, (m FCS).
(Ag/Ag, P=3N, 80= 9um, f=27Hz)

L'influence du taux d’humidité a également éte étudié en présence de gaz soufrés (HzS et SO>)
sur les mémes contacts argentés. Il a été montré que jusqu’a un taux seuil de HR = 60%, la présence
de soufre n’a pas d’influence sur le comportement en fretting des contacts argentés. A partir de
HR = 60%, la formation de sulfures d’argent Ag>S est activée dans ’interface, du fait du fort taux
d'humidité, entrainant une augmentation importante de I’endurance en milieu soufré. La présence
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de nano-couches d’Ag,S entraine un phénomene de lubrification solide, protecteur vis-a-vis de
I'usure, réduisant ainsi fortement la cinétique d’usure et retardant d'autant la défaillance électrique.
Il a été montré que lorsque cette couche protectrice ne parvient plus a se reformer, I'interface rejoint
le comportement observé sous atmosphére non pollué, le gain en endurance étant ainsi équivalent
a la durée effective du tribo-film d'Ag2S.

Enfin, l'influence d'un taux d'humidité élevé couplé a des temps de pause (sans fretting) a été
étudié afin de simuler les phases d'arrét du vehicule. Cette étude a montré que les phases d’arrét en
milieu chaud et humide (T = 40°C et HR = 70%.) n'ont pas d'influence, ni sur I’endurance, ni sur
I'évolution de la resistance électrique des contacts en argent. Ceci pouvant s'expliquer par le fait
que durant les phases d’arrét, le contact reste fermé, ce qui réduit considérablement 1’influence des
parametres extérieurs sur la résistance électrique ou 1’oxydation des surfaces.

Ces résultats ont donc permis de lever des doutes concernant I'utilisation des contacts électriques
argent dans des milieux humides et pollués. En effet, un frein au remplacement des contacts en or
par des contacts en argent réside dans la tenue de I’argent face a la sulfuration et au phases d’arrét
du veéhicule.

Critere de défaillance électrique

Il a été montré au cours de ces travaux que la défaillance électrique est controlée par la
concentration en élément noble (argent ou or) présent dans l'interface, et ce quels que soient les
paramétres environnementaux (température, humidité, soufre). L'augmentation de la résistance
électrique jusqu'a la défaillance électrique est ainsi pilotée par I'usure du revétement et I'élimination
de l'argent (respectivement I'or) du contact. Lorsque la concentration en argent, dont la présence
dans I’interface permet d’assurer une bonne conductivité, devient inférieure a une valeur seuil (i.e.
[Ag]i =5 at.%), la défaillance électrique est atteinte. De plus, bien que la concentration en oxygene
présent dans l'interface évolue peu lors de la dégradation du contact, celle-ci semble également
constituer un critéere nécessaire, mais non suffisant, a la défaillance électrique. En effet,
contrairement aux autres éléments présents dans l'interface (cuivre, zinc, nickel), la défaillance
électrique est atteinte quel que soit I'environnement, pour une méme concentration en oxygene (i.e.
[O] = 45 at.%).

Ces travaux ont donc montré que la défaillance électrique est atteinte lorsque la concentration
en argent devient trop faible pour assurer un niveau de résistance électrique faible et lorsque la
majeure partie de l'interface est oxydé. Cela confirme les critéres d'endurance des contacts
électriques formulés dans de précédents travaux, tels que N = Nc si [Ag] > [Ag]n = 5 at.% et
[O] > [O]n. = 45 at.%, et permet de les géneéraliser quelle que soit lI'influence des paramétres
environnementaux. Ainsi, I'endurance des contacts électriques est principalement liée a la cinétique
d'usure et d'élimination des débris d'argent de l'interface.
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Troisieme corps

Il a été observeé au cours de ces travaux de thése que le comportement du troisieme corps a une
influence majeure sur I'endurance des contacts électriques. En effet, il a été montre que I'évolution
de I'endurance électrique en fonction des parametres environnementaux (température et humidite)
dépend principalement de I'influence de ces derniers sur la rhéologie du troisieme corps.

Tel que développé dans la théorie du troisieme corps par Berthier et ses coauteurs, plus la
quantité de debris piégés dans l'interface est importante, plus le flux d'éjection diminue, ce qui
entraine une réduction de la cinétique d'usure. Ce phénomeéne a ainsi été observe pour de forts taux
d'’humidité (contacts argent) ou des températures élevees (contacts or).

Il a, en effet, été observé qu'un fort taux d'humidité entraine un comportement plus cohésif du
troisiéme corps qui se retrouve piégé au centre du contact sous forme de débris pulvérulents. Ce
phénomeéne pourrait s'expliquer par le fait qu'une humidité plus importante, en modifiant I'énergie
de surface, favoriserait une plus grande cohésion des débris et donc leur maintien dans le contact.
A haute température, dans le cas des contacts or, il a été montré que ce sont les propriétés plus
adheésives du revétement qui entrainent une augmentation de I'adhésivité du troisieme corps. Celui-
ci se présente sous la forme d'amas de débris trés adhérents aux surfaces et qui sont ainsi plus
difficilement éjectés de l'interface.

Ainsi, bien que la quantité de débris piégés augmente et que la cinétique d'usure diminue
fortement dans ces deux cas, le comportement du troisieme corps est tout de méme different en
fonction de ces deux parameétres environnementaux.

Perspectives

Ces travaux de recherches ont permis de répondre a un certain nombre de questions sur les
mécanismes de dégradation des contacts électriques en argent. Cependant, certains aspects restent
a approfondir notamment en ce qui concerne l'oxydation des débris d'argent. En effet, cette
oxydation n'a pas été mise en évidence par les analyses Raman effectuées au cours de ces travaux,
que ce soit en environnement sec ou humide. De plus, les critéres de concentrations chimiques a la
défaillance électrique étant similaires quelles que soient les conditions environnementales
(humidité, température), I'oxydation de I'argent ne semble donc pas évoluer en fonction de ces
paramétres, du moins sur les plages étudiées (i.e T = [25°C - 125°C], HR = [10% - 90%]). Des
analyses XPS complémentaires nécessitent donc d'étre réalisées afin d'apporter une réponse plus
définitive sur I'oxydation de l'argent et de son r6le dans la défaillance électrique. De méme, il serait
tres intéressant d'analyser le comportement de ces contacts électriques dans une atmosphére inerte
(azote par exemple) afin d'étudier I'influence de I'oxydation sur la défaillance électrique.

Ces travaux ont surtout montré I'importance du troisieme corps (lit de débris) vis-a-vis de la
résistance électrique et de I'endurance des contacts. Il apparait donc important de mieux caractériser
de facon locale son comportement mécanique, en particulier sa rhéologie, mais aussi ses propriétés
de conduction électrique. Pour cela, des analyses in situ impliquant des techniques de type AFM —
résiscope pourraient €tre mises en ceuvre apportant ainsi une meilleure compréhension des
phénomeénes étudiés.
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Enfin il serait également intéressant de pouvoir apporter des modéles de conduction électrique
par spot, dont les tailles et la densité pourraient étre déduites des analyses EDX et d’analyses
électriques complémentaires. Ces modeles pourraient ainsi permette une meilleure compréhension
de I’évolution de la résistance ¢électrique en lien avec 1’usure des surfaces.

Ces travaux ont également permis de lever certaines craintes concernant I'utilisation des contacts
en argent en remplacement des contacts en or. En effet, il a été montré que les contacts laiton/Ni/Ag
ont un trés bon comportement vis-a-vis de I'hnumidité, du soufre ou des phases d'arrét et un
comportement qui reste acceptable vis-a-vis des hautes températures. Il serait pertinent de
poursuivre I'étude des contacts laiton/Ag, dont le comportement apres vieillissement est trés
intéressant, et pourraient constituer un intérét financier non negligeable.
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