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RESUME

Un effort international est actuellement mené afin d'augmenter le rendement thermodynamique des
centrales thermiques jusqu'a 50 %. Pour atteindre cet objectif, il est nécessaire d'augmenter la
température des vapeurs entrainant les turbines. De nouveaux matériaux sont donc développés afin
de pouvoir supporter les efforts mécaniques a des températures jusqu'a 760°C. Il existe donc une
nécessité de développer de nouveaux équipements et méthodologies permettant de caractériser les
matériaux a haute température. Les valves MSBV (Metal-Seated Ball Valves) sont des dispositifs
permettant de couper ou d'ouvrir un flux et sont couramment utilisés dans les centrales thermiques.

De par leur utilisation, elles peuvent étre exposées a de longues périodes d’immobilité.

C'est dans le but d'étudier ce type particulier de contact « statique » que le tribometre haute
température (HTT800) a éte développé. Cet équipement unique permet de mesurer le coefficient
de frottement statique entre un pion et un plan jusqu'a une température de 800°C. Pour cela, une
méthodologie de mesure non conventionnelle a été développée. Cette derniére a été appliquée sur
un contact pion-plan composé de stellite 6 massif et d’un revétement de chrome dur. Ces matériaux
sont classiquement utilisés dans l'industrie des valves. L'évolution du coefficient de friction
statique a été mesurée en fonction de trois parameétres : la pression de contact (170 et 1000 MPa),
la température (20, 500 et 800°C), et le temps de maintien (de 30 secondes a 16 heures). Les
contacts ont ensuite été analysés en termes de microstructure, de composition chimique, et de

topographie.

L’utilisation de cette méthodologie montre, qu’a température ambiante, le coefficient de frottement
statique n’est pas affecté ni par la pression de contact ni par le temps de maintien. A haute
température, le coefficient de frottement statique dépend a la fois de la pression de contact et du
temps de maintien. A 500°C, deux comportements sont observés en fonction de la pression de
contact. A faible pression de contact, le coefficient de frottement statique diminue avec le temps
de maintien alors qu’il augmente dans le cas d’une forte pression de contact. A cette température,
le coefficient de frottement statique le plus élevé est obtenu pour la plus haute pression de contact.
A 800°C, le comportement est caractérisé par une augmentation du coefficient de frottement
statique en fonction du temps de maintien jusqu’a des valeurs supérieures a 1. De plus, un

endommagement adhésif beaucoup plus prononcé qu'aux autres températures est observé. A cette



température, le coefficient de frottement statique le plus élevé est obtenu pour la pression de contact
la plus faible, contrairement a 500°C.

Toutes ces observations ont été attribuées a 1’évolution du contact en fonction des conditions
d’essai. Notamment, la formation d'un oxyde mixte dans le contact dont les propriétés seraient
influencées par le temps de maintien & haute tempeérature semble avoir une influence primordiale
sur la réponse tribologique du systeme. Finalement, un mécanisme d'adhésion est proposé afin
d'expliquer l'origine de I'évolution du coefficient de frottement statique en fonction du triptyque

représenté par la pression de contact, le temps de maintien et la température.
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ABSTRACT

An international effort is being made currently in order to increase the thermodynamic efficiency
of thermal power plants up to 50%. To achieve this goal, it is necessary to increase the temperature
of the vapors driving the turbines. New materials are therefore developed to withstand mechanical
stresses at temperatures up to 760°C. This rise in temperature leads to a need to develop new
equipments and methodologies to characterize materials under such severe conditions. MSBV
valves (Metal-Seated Ball Valves) are devices that are able to close or open a flow and are
commonly used in thermal power plants. By their use, they can be exposed to long periods of
immobility.

A new tribometer has been developed in order to be able to study this particular "static" contact.
This unique equipment is able to measure the coefficient of static friction between a pin and a plane
up to a temperature of 800°C. A methodology has been developed to simulate the contact in a valve
consisting of cast stellite 6 and a hard chrome plating. These materials are typically used in the
valve industry. The evolution of the static coefficient of friction was measured according to three
parameters: the contact pressure (170 and 1000 MPa), the temperature (20, 500 and 800 ° C), and
the holding time (from 30 seconds to 16 hours). The contacts were then analyzed in terms of
microstructure, chemical composition, and topography.

The use of the methodology showed that, at ambient temperature, the coefficient of static friction
is not affected either by the contact pressure or by the duty time. At high temperatures, the
coefficient of static friction depends on both the contact pressure and the holding time. At 500 °C,
two behaviors are observed depending of the contact pressure. The coefficient of static friction
decreases with the holding time at low contact pressure, while it increases at higher contact
pressure. At this temperature, the highest coefficient of static friction is obtained for the highest
contact pressure. At 800 °C, the behavior is characterized by an increase in the static friction as a
function of the holding time to values greater than 1. In addition, a much more pronounced adhesive
damage is observed compared to the other temperatures. Also, the highest static friction is obtained

for the lowest contact pressure, unlike at 20 and 500°C.

All those observations were attributed to the evolution of the contact as a function of the testing
conditions. In particular, the formation of a mixed oxide inside the contact seems to have a major

influence on the tribological response of the system. Finally, an adhesion mechanism is proposed



vii

to explain the origin of the evolution of the static coefficient of friction as a function of the three
parameters: the contact pressure, the holding time and the temperature.



viii

TABLE DES MATIERES

REMERCIEMENTS ..ttt sttt sbe e s e e be e e be e sineebe e e ii
RESUME ...ttt iv
ABSTRACT ettt Vi
TABLE DES MATIERES ..ottt ee s st sttt sn st ses st sansnsnenes viii
LISTE DES TABLEAUX ...ttt Xiv
LISTE DES FIGURES. ... ..ottt sttt et st sbe et e e sbeeentee e s XV
LISTE DES SIGLES ET ABREVIATIONS ....ououiiieieeceeeeecteteeses e s tsn s sen st s XX
LISTE DES ANNEXES ... .ottt ne e XXi
CHAPITRE 1  INTRODUCTION ... .ottt 1
1.1 ODbjJectifs de rECNEICNE ..o 2
1.2 CONENU QU MEIMOITE ....veiinieiiieiieeeie ettt bbbttt sttt et e bt e e en s 3
CHAPITRE2 REVUE DE LITTERATURE ....c.ooiieteteeeeeeeeeve st snee s snn s, 4
2.1 Base de [atribDOIOgIe......ccccoiiiiiice s 4
2.1.1  LeS 10IS dU FrOtteMENT.....c.eiiiiiieiecter e 4
2.1.2  Friction dynamique et friCtion STAtIQUE .........cceiveiuiieriiininiee e 6

2.2 Lamécanique dU CONACT..........cceeiuiiieie ettt sre s 8
2.2.1 AITE U8 CONTACT ...ttt 8
2.2.1.1  Aire de contact réelle / apparente..........coeveieieiiiiniseeee e 8
2.2.1.2 Lathéorie du contact de HErZ ..........cooviiiiiiiiiiie e, 9
2.2.1.3  Limite des déformations ElastiqUES ...........ccceeveiieiieciieiicie e 11
2.2.1.4 Le modéle de Greenwood et Williamson ..........ccccovreriniiineiinc e, 13

2.2.2 MECANISIMES A’ AANESION .evvveee ettt e et e e e e e e e e e e eeeeeeee e aaeseeeeeeeennnnaneas 14



2221  Lemodéle de COUIOMD .......ccoiiiiiiiiiii e 14
2.2.2.2 Théorie de I’adn€SION ........ccuveiiiiiiiiie e 14
2.2.3  MECANISIMNES A USUIC .. uvvieiuriieiiietesiteeesiteeesibeeesbeeessbeesssbeesssbeessbeeesssbeesbeeesbeeesseeesnseeens 15
2.2.3.1 L USUIe @dRESIVE ..ouvviiiiiiiiiiic ittt 16
2.2.3.2 L ’USUIC ADTASIVE 1.eeiuviieiiiie it e siee e siee e stee st et e sae e sst e e e sta e e e ne e e snseeanneeeanneeennes 16

2.3 LeS triDOMELIes STAtIQUES ......ccueieeerieiteiecre et 18
2.3.1 LS PlanNS INCHNES ......cveivieie ettt et e nae e nneas 18
2.3.2  Tribometre a force Centrifuge.......ccooveii i 19
2.3.3  TribOMELres INSTUMENTES ..o 20
2.3.3.1 Conception générale et type de CONACT............corveererirniiiiee e, 20
2.3.3.2  FOICE NOIMAIE......c.eiiiiiieiieteet e 21
2.3.3.3  FOrce tangentielle .........coeieiiiei e 21
2.3.3.4  Vitesse d’aCqUISILION ...c.veveeiiiiriiiieitieie sttt 22
2.3.3.5  ChaUFTAgE ...c.voieeieieeeee e 22

2.4 LES SERIIIES ... 23
2.4.1 Compositions et MICTOSIIUCUIES ........ccuvivieiieiieeiecee ettt sre e eneas 23
2.4.2  Proprietes MECANIGUES........eeeuirteeeteeterieieieeteste ettt st s et et enesbeneeneere s 25
2.4.3  Transformation allOtrOPIQUE..........ooviiiiiiiieieeee e 25
2.4.4 Impact de la phase hexagonale sur la réponse tribologique ...........cccoevvviiiieiecienen, 28
CHAPITRE3 MATERIELS ET METHODES........ccooitiiereeieeeeeeeeeeeeee s, 31
3.1 ECNANLHIONS .........cvoeeieeceeeee ettt sttt 31
3. L1 AlUMINE L ACIET ...eieiiiiticiiet ettt bbb bbb e e 31
TN A (< | 1 N TSRS P PR 32

3.0.3  CIOMIE QU ettt ettt et et ettt e e et eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeneeeeenenennnens 33



3.2 Techniques d’analySe .........ccoiiiiiiiiiiiiii i 33
3.2.1 Microstructure et analyses CHIMIQUES .........ccueveiererini i 33
3.2.2  Analyse topOgraphigUE.........cccueiierieiieieeie et 34
3.2.3  CriStallographie ......ccvecieieeie et anes 35
3.2.4  Propriétes MECANIGUES. .......eiveeeierteieieeie ettt sttt sttt sttt bttt sb e et s 36

3.3 Le tribometre haute tEMPATALUIE .........ccooeiieeiiieeer e 38
3.3.1  Présentation du triDOMELIE ...........ocveiiiiiiiiiie e 38

3.3.1.1 Configuration et fixation des échantillons ............ccccoc i 39
3.3.1.2  ACtiONNEUIS HNBAITES.....c.civiiirieiiiieieceie et 40
3.3.1.3  CapLEUIS 8 TOICES .....eeieeeiieeeeeee et 42
3.3.1.4  Systeme de chauffage.........cccoveiiiieiicc e 42
3.3.1.5  Fréquence d’acqUiSTION ......uviiiueeiiiiieiiiiiesiiiesieeesieesssieesssneessineesssseesssnessnsnee s 43
3316 LOGICIEL. ... 44
3.3.2 Exemple de COUrbe STAtIQUE......c.oiuiiiiiiiieiecieiee e 46
3.3.3 Considérations pour la mesure du coefficient de friction statique...............ccccveneee. 47
3.3.3.1  Préparation des SUMTACES ..........ecvviiiieiicie ettt 47
3.3.3.2  Fixation des €Chantillons............ccooeiiiiiieiiec e 47
3.3.3.3  Parametres e teST......coueiiiieeieiie et 47
3.3.3.4  ANAlySe deS JONNEES ........ccueeiiieiecieece et 48
CHAPITRE4 OPTIMISATION DE LA MESURE DE FRICTION STATIQUE ................. 49

4.1  Bras de Chargement ..o 49
4.1.1 Bras perpendiculaire & I’actionnNEUL...........cccouririierieniie e 50
4.1.2 Bras parallele @ PactionneUT .........cccuiviiiiiiiiiiiicii s 50

4.1.2.1  Bras €n porte @ faUX........cccoeiiieriiiiiii e 50



Xi

4.1.2.2  BraS SYMEAITIQUE ... .cueetieieieieiiesiesiesie st ee e see ettt estesbestestesneeseeneeneens 51

4.2  Contrble du taux de chargement tangentiel...........ccceveieiiiiininnece e 52
4.3  Stabilisation therMIQUE.........cccveiiiiece e nre s 54
4.4 Sources d’incertitudes SUT 1a MESUTE .........ueiiiiiiiiiiieiiii e 56
441 ANGNEMENT ...ttt r bbb e 56
4.4.2 MeSure du d8PIACEMENT.........couiiieieieerie et 56
4.4.3 Influence de la régulation de la temperature ...........cccocveveeveiiere e 57
CHAPITRES5 DEVELOPPEMENT DE LA METHODOLOGIE .......ccccooveeeveiieerieeeereeeneen, 59
5.1  ESSaiS StatiqUueS SIMPIES........oiiiiiiiiiee e 59
5.1.1 SBQUENCE T'ESSAI ..vuveueereieiesieiisteseeseete sttt te sttt be sttt sae ettt se st bt enesbe e e ene e 59
5.1.2 Courbes de frICHION ........ccuiiiiiieiieieese e 60
5.1.3 Coefficients de friction StALIQUE ..........ccveiuieieiieie e 60
5.2 ESSais Statiques MUITIPIES .....c..oviiiiiii e 61
5.2.1 Essais statiques unidireCtioNNElS ...........coooviiiiiiiii e 62
5.2.1.1  SEQUENCES U'ESSAI ....vveuveerieiiieiiiesiectieste e st te et e te e e e sta e s e reesteeneesreesreenreanes 62
5.2.1.2  CoUrDES A€ FIICLION ....oviuiieiiiieiiite e 62
5.2.1.3  Coefficients de friction StAtIQUE ..........ccveririiriieierereeee e 63
5.2.2 Impact d'une sollicitation dyNamiQUE............ccereiiiiiiiininieiee e 64
5.2.2.1  SEQUENCE T'ESSAI ....cvveveerieiiieiieesiesteeiteeiesteeste e e e teesteeae s e e sta e s e s raesteeseesreesreenreanes 64
5.2.2.2  CoUrDES de frICTION .....ceiiiiiicicce e 65
5.2.2.3 Coefficients de friction StAIQUE ..........ccverieieriiiiireeeee e 66

5.3 Meéthodologie fINAIE .......cooiiiiiiii s 66
5.3.1  SEQUENCE A'ESSAI ..vecuveiueerieeiiiiecte et sttesteeste et e e et st sbeeste s e e sbe e besaeesbeeresrsesbeeteaneesaeas 67

5.3.2  CoUrbes de friCtiON ..o 67



Xii

5.3.3 Coefficients de friction SAtIQUE .........coeeieriiiieeiie e 68
5.3.4 Comparaison des METNOUES...........covieriiiriieiie e 68
5.3.5 Application pour I'étude du temps de MaiNtien..........c.ccceevveieere e s 69
5.4 CONCIUSION. ...ttt 70
CHAPITREG6  APPLICATION SUR STELLITE B...cooiiiiiiiieeeee e 71
B.1  ECHANTIHIONS .......oevieieciceetcee ettt sttt 71
6.1.1 Préparation des éChantilloNs.............cooveiiiii i 71
B.1.1.1  PIANS ..ottt 71
B.1.1.2  PHONS ittt bbbt 72
6.1.1.3  RAYONS 08 COUIDUIE ...ttt 73
6.1.2  Propri€t€S MECANIGUES......ccueiieireeieieeite et eeeeteeste et e sreesre s e e steebesseesreereaneesteeneeaneesreas 74
6.2 ESSAIS & TIICHION ...t 75
6.2.1  CONAItIONS A’ CSSAIS...eiuvrreirireiiiireiiieeiieeestreesieeesteeesteeessaeessseeesssseeasseeeanseeeanseeesseeens 76
6.2.2 Régime stable de friction StAtIQUE .........coveviiriiiiie e 76
6.2.3 Courbes de friction StAtIQUE..........cecieiiiiecie e 78
6.2.4 Impact du temps de MAINLIEN ......cc.eciiiiiiecccece e 81
6.2.5 Evolution du coefficient de friction dynamique...........ccooeveveeveerreerereeeeseeeesreesee s 82
6.3 ANAIYSE UES CONTACES .....eoviiiieiieieiie ittt 84
6.3.1 DeSCription deS CONTACES.........ciieiiiiieii ettt eaeas 84
6.3.1.1  DesSCription MaCrOSCOPIGUE .....veeveeirrreieesireeiteeeieesteesbeestaesreesseesaeesseeenreesseeanes 84
6.3.1.2  Z0NES d'AUNBSION ... s 86
6.3.1.3  Phase du CODAIL..........c.coiiiei e 91
6.3.2  Etude dimenSionNElIE .............c.cvuevurvciceeceeceeeeee et 91

6.3.2.1  SUrface de CONTACT .....cooeeeeeeeee e 92



6.3.2.2  Coefficient d'usure dyNamiQUe...........coeriererieiiniieeie e 94
6.3.2.3  ProfilS &S PIONS .....ccuiiiiiiiiiii e 95
6.3.2.4  VOIUMES d'A0NESION ..ot 96

6.4  MecanisSmes d'a0NESION .........cooviiiiiiiieiie e 97
8.5  CONCIUSIONS ...ttt bbbt 101
CHAPITRE7 CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES.......ccoi e 103
BIBLIOGRAPHIE ...t 107

ANNEXES ... 113



Xiv

LISTE DES TABLEAUX
Tableau 2-1 : Composition des stellites 1, 6 et 21, €n % MASSIQUE. .....c.ccvverveeeeieerieeieseerieeie s 23
Tableau 3-1 : Composition en % massique des pions en Stellite 6. ..., 32
Tableau 4-1 : Taux de chargement de la force tangentielle en contrdle par force. ..........cccccueee. 53
Tableau 6-1 : Rugosités moyennes des pions apres préparation des surfaces. .........c.cccocvevvivenenn 73
Tableau 6-2 : Dureté et module d’Young des matériaux Etudiés. .........cccovvevviveriveriiiieseeseeie s 75

Tableau 6-3 : Forces normales des essais de friction statique. (RS indique le pion qui a été utilisé

pour definir e régime StablE). ........cooiiiiie e 76
Tableau 6-4 : Parametres geNrauX deS ESSAIS. ........vierieirerieirieriereeesesie st eere s 76
Tableau 6-5 : Régimes stables de friction statique pour les essais répétés. .........c.cccevvevvereiiiennnn, 78
Tableau 6-6 : Pourcentages massiques et ratio CO/Cr. .......ccveiviieiieiiiie e 90

Tableau 6-7 : Pressions de contact SUMTACIQUE. .........coviieieiiiiienierie e 93



XV

LISTE DES FIGURES

Figure 1-1 : Exemple de dommage apres service sur la sphére d'une MSBV [5].......ccccceevevvinnnnn, 2

Figure 2-1 : Schéma des dispositifs permettant de mesurer la friction provenant d’un cahier de

Leonard de VINCI (COUEX FOISTEI). ....iiiiiieiiiie e nne s 5
Figure 2-2 : Schéma d’un banc d’essai de friction de Coulomb [2]. ....ccoviveiiiiiiiieii e, 6
Figure 2-3 : Evolution de la force de friction en fonction de la force tangentielle. ......................... 7
Figure 2-4 : Schéma d’un contact entre une sphére et un plan. ...........ccceveveiieerieniesie s, 10
Figure 2-5 : Evolution typique de la courbe de traction pour les matériaux ductiles. ................... 12
Figure 2-6 : Les différents modeles d’ancrage de Coulomb. ..o 14
Figure 2-7 : Surface d’un alliage Al-Si endommagée par usure adhésive [8]. .......c.ccocvvvrivninnne. 16
Figure 2-8 : Surface d’un acier aprés une USUre abrasiVve [7]. ....cccooeviiinieienene e 17

Figure 2-9 : Tribometre a plan incliné proposant un systeme de charge normale variable [25]....19
Figure 2-10 : Tribomeétre a force centrifuge [29]. .....coveoveieiii i 20
Figure 2-11 : Force tangentielle en fonction du temps [7]. ....cccoeieiiiiniiiie e 22

Figure 2-12 : Diagramme de phase pseudo-binaire extrait du systeme Co-Cr-C-W. La composition
d’un stellite 6 est indiquée par Co [39]. .. ccoieriiiriiiiieee e 24

Figure 2-13 : Microstructure (500x) des stellites 1, 6 et 21 (respectivement de gauche a droite) [36].

................................................................................................................................................ 24
Figure 2-14 : Dureté a chaud des stellites 1, 6 €t 21 [36]......ccoevrereeiereirieereieese e 25
Figure 2-15 : Réseau Cristallin CFC et HCP. .......ooi i 26

Figure 2-16 : Observation des fautes d’empilement par MEB apres traitement thermique [47]...27

Figure 2-17 : Microscopie électronique en transmission a haute résolution d’une coupe d’un stellite

6 apres UN teSt A USUTE [S3] .oiiieiiiiiie i nne e 28

Figure 2-18 : Schématisation du mécanisme de réduction de I’usure par transformation de phase

SOUS CONMTIAINTE. ..eeeeeeeeeeeeeeeeeeeee ettt et et et eeee et et et ee et eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeae e e e e e eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeenesennnenenesenennnens 28



XVi

Figure 2-19 : Effet de la microstructure d’un alliage Co-Cr-Mo-C sur le volume d’usure pendant

un essai de friction. Pression de contact de 3 MPa, vitesse linéaire de 300 mm/s [55]. ........ 29
Figure 3-1 : Photo et dimensions d’un pion €n Stellite 6..........ccevviieiieriiieiiere e 32
Figure 3-2 : Plan (non poli) en acier recouvert de chrome dur ...........ccccccveveiiieie e, 33
Figure 3-3 : Photo du profilometre OpLIQUE. ........ccceiiiieireieeiere s 35

Figure 3-4 : Vue en coupe de I’indentation (a gauche) et courbe de charge-déplacement (a droite)

53 RO ST RPOTTS U SPTRRPO 37
Figure 3-5: Schéma du HTT8O00.........ccuoiieieeie ittt ne e 39
Figure 3-6 : Vue rapprochée de la zone de contact (couvercle du four ouvert). .......c.cccocvverenenne. 40
Figure 3-7 : Photo montrant le détail de I’actionneur mécanique ainsi que le four. ..........ccceuee. 41

Figure 3-8 : Photographie du four ouvert a 800°C et cliché infrarouge des parois externes du four

également a 800°C (respectivement gauche et droite). .........cccevveveiieve e s 43
Figure 3-9 : Fenétre principale du [0giCIel. ... 44
Figure 3-10 : Séquenceur d’étape du HTT8O00. ........cccureiiiiiiiieieiesesee e 45

Figure 3-11 : Evolution du coefficient de friction statique en fonction du temps (gauche) et du
déplacement (droite) d’une bille d’alumine sur un plan d’acier sous une pression de contact

de 1.4 GPa (Fa=7 N) a température ambiante. ...........cceoererieiereiieeererese e 46

Figure 4-1 : Les trois différentes versions du bras de chargement. De gauche a droite : Bras

perpendiculaire, bras en porte a faux et bras symétrique (paralleles). ........c.ccovvevvieniennnn, 49

Figure 4-2 : Couplage entre la force normale et la force tangentielle lors du chargement normal

POU 1€ Bras €N POIE & TAUX. ...cveveiiie et et 50

Figure 4-3 : Simulations par éléments finis du déplacement du bras en porte a faux (gauche) et du

bras symétrique (droite) a pleine charge (200 N)......cc.coioieiieii i 51
Figure 4-4 : Couplage entre la force normale et la force tangentielle pour le bras symétrique. ....52

Figure 4-5 : Evolution des taux de chargement pour les consignes de 0.1, 1 et 10 N/s en contrdle

de courants et en controle de force avec boucle de rétroaction, respectivement gauche et droite.



XVii
Figure 4-6 : Evolution de la force tangentielle pendant la période de maintien lorsque le systéme
n’est pas thermiquement Stable. ........c.cooiiiiiiiiiiiie e 54

Figure 4-7 : Evolution de la force tangentielle lorsque le contact est ouvert et le four & 800°C. La

COUIDE NOITE €St UNE MOYEINE. ....veeuiiiiieiteeieeieeste e e te st ste et e e saessa e teesaesraesbeaneesneesreeneenres 55

Figure 4-8 : Evolution de la force tangentielle due aux effets thermiques pendant une période de

L0 L1 =] o ORI 55
Figure 4-9 : Essai de friction statique a 800°C et haute charge (FN =45 N). ..ccoocoevieiiccecieee, 57

Figure 4-10 : Impact de I’amplitude de la régulation de la température sur les forces normales et

tangentielles. Charge normale de 42 N et température de 800°C. .......cccccevvvevriivieeiecrienienn, 58
Figure 5-1 : Sequence d'un essai de friction statique SIMPIe...........ccocvriieiiriiiiininee e, 59

Figure 5-2 : Evolution du coefficient de friction 20 et 500°C (respectivement haut et bas) pour le

couple alumine / acier. La fleche indique la rupture principale (Us = 0.57)....ccccccvevviverennnne. 60
Figure 5-3 : Résultat des essais statiques simple @ 20 €t 500°C.........ccocorrrriereieieneneese e 61

Figure 5-4 : Evolution de coefficient de friction lors de la derniére passe a 20 et 500°C

(respectivement haut €t DAS). .......ccviieiicii e 62
Figure 5-5 : Evolution de s en fonction du nombre de répétitions pour 20 et 500°C................... 63
Figure 5-6 : Schéma de 12 SEQUENCE B tESL.........cveiiieeisereeee e 64

Figure 5-7 : Evolution des coefficients de friction & la fin des séries a 20 et 500°C (respectivement
NAUL BE DAS). ..iviiieiee et e et e nre e n e ra et e 65

Figure 5-8 : Evolution du coefficient de friction statique en fonction du nombre de passes
dynamique pour 20 €1 500°C.......c.uiiiieiiieierie et 66

Figure 5-9 : Evolution du coefficient de friction & 20 et 500°C (respectivement haut et bas) dans

[eUrS rEQIMES STADIES. ... ..o et re e e 67
Figure 5-10 : Coefficients de friction statique mesurés dans le régime stable a 20 et 500°C........ 68

Figure 5-11 : Comparaison des coefficients de friction statique obtenus par les différentes méthodes



XViil

Figure 6-1 : Surfaces modélisées et profils d’un plan avant et aprés préparation de la surface,
respectivement gauche et droite. La ligne indique I'emplacement du profil.......................... 72

Figure 6-2 : Surfaces modélisees de pions présentant des défauts d’usinage et de sphéricité. ......72

Figure 6-3 : Surface 3D d'un pion et profil redresse, avant et apres la préparation de la surface,
respectivement gauche et droite. Le cercle blanc indique l'aire de contact approximative des
pions. La ligne noire indique la provenance du profil...........ccocooeiiiiiiiieeee, 73

Figure 6-4 : Distribution des rayons de courbure des pions en stellite 6. Rayon de courbure de 10

mm (& gauche) et 50 MM (& droite). .......ccviieiieiece e 74
Figure 6-5 : Courbes de force-pénétration obtenue pendant les essais de micro-indentation........ 75

Figure 6-6 : Evolution des coefficients de friction statique en fonction du nombre passes pour les
trois températures de contact (20, 500 €t 800 °C). ..ccueevveiveeiiiiieiiere e 77

Figure 6-7 : Courbes de friction statique en fonction du temps (gauche) et du déplacement (droite)
obtenues pour une température de 20, 500 et 800°C pour une pression de contact de 170 MPa,
B4 N de MAINTIEN. ..ottt e be e e neenreenneanes 79

Figure 6-8 : Courbes de friction en fonction du temps (gauche) et du déplacement (droite) obtenues
pour une température de 20, 500 et 800°C pour une pression de contact de 1000 MPa, et 4 h

8 MNAINTIEN. o eeeeeeeeeeee ettt ettt et et e ee e e e e e eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeereeeees 80

Figure 6-9 : Evolution des coefficients de friction statique en fonction du temps de maintien et de

la pression de contact pour les 3 températures et COmMPAraiSoN...........ccccvvevveevveieerieereeseennenn, 81

Figure 6-10 : Evolution des coefficients de friction dynamique en fonction des nombres de passes
et des pressions de contact & 20, 500 €t 800°C........ccueieiererirese e 83

Figure 6-11 : Coefficients de friction dynamique en fonction de la température et de la pression de

[o70] 01 7= 12 PR 83

Figure 6-12 : Micrographies optiques de la surface des pions et des plans apres les essais statiques
(4 0 de MAINTIEN). ..eiiiieie et e et e et e e s e et e e sse e e nbeesnaeebeeanneas 85

Figure 6-13 : Cliché MEB des pions et plans apres les essais statiques (4 h de maintien). La fleche

indique un cas evident de transfert de MAtIere. .........ccocooeirereiiinerc e 86



XIiX
Figure 6-14 : Défauts typiques a 20°C et 170 MPa sur un pion et un plan (respectivement gauche

et droite). Les numéros correspondent aux SPectres EDS. ..........ccocoveiviiniininennicsc e 87

Figure 6-15 : Défauts typiques a 500°C et 170 MPa sur un pion et un plan (respectivement gauche
Y 00 [ 101 (=) TR USSR 88

Figure 6-16 : Défauts typiques a 800°C et 170 MPa sur un pion et un plan (respectivement gauche

LYo [ 101 (=) TR PR 89
Figure 6-17 : Marque typique de grippage (800°C, 1000 MPa, 1 h). ....cccoevvviveieiiiiieir e, 89
Figure 6-18 : Diffractogramme de la zone de contact d'un pion (800°C, 1000 MPa, 16 h). ......... 91

Figure 6-19 : Exemple de surface modélisé en 3D des pions a température ambiante, 4h de

maintien, 170 MPa (gauche) et 1000 MPa (droite). .......cccererirerieieieiese e 92
Figure 6-20 : SUrface des CONTACES. ........cccueiuiiieieeie et reere e 93
Figure 6-21 : Coefficient d'usure dyNamiQUE. ..........cccueireriiiieieerie e 94

Figure 6-22 : Profils des contacts en milieu de trace, perpendiculairement a la direction de test. 95
Figure 6-23 : Illustration de la mesure du volume d'adhésion sur un profil de pion...................... 96

Figure 6-24 : Volume d'adhésion en fonction de la température et du temps de maintien pour une

pression de contact de 170 MPa et 1000 MPa (respectivement gauche et droite). ................ 97

Figure 6-25 : Mécanismes a 20°C pour la faible et la haute charge, respectivement a gauche et a

droite. (Indépendant du temps de MaINtieN). .........ccccveierereiieie e 98

Figure 6-26 : Mécanismes a 500°C pour la faible et la haute charge, respectivement a gauche et a

droite. (Indépendant du temps de MAINLIEN). .......ccoovieiieiicieceece s 99

Figure 6-27 : Mécanismes a 800°C et faible charge pour les temps de maintien de 1h et 4h,

respectivement & gauChe €t & ArOITE........ccuviieiieieiie e nne e 99

Figure 6-28 : Mécanismes a 800°C et haute charge pour les temps de maintien de 1 h et 4 h,

respectivement & gauChe €t & ArOIte.........ccvcoviiieiiiie e 100



ASTM

A-USC

CCD

CFC

CRSNG

DRX

EDS

HCP

IEA

MEB

MIC-CSE

MSBV

LISTE DES SIGLES ET ABREVIATIONS
American Society for Testing Material
Advanced-Ultra Super Critical
Charge Coupled Device
Cubique a Face Centrée
Conseil de Recherches en Sciences Naturelles et en Geénie du Canada
Diffraction des Rayons X
Spéctroscopie Dispersive en Energie
Hexagonal Close-Packed
Agence Internationale de I'Energie
Microscopie Electronique a Balayage
Multisectorial Industrial Research Chair in Coatings and Surface Engineering

Metal-Seated Ball Valve

XX



XXi

LISTE DES ANNEXES

ANNEXE A — SPECIIE EDX .. e 113



CHAPITRE1l INTRODUCTION

La production d'énergie est l'une des fondations sur laquelle notre société sappuie. Depuis
l'installation de la premiere centrale thermique par Thomas Edison en 1882, la production
d'électricité n'a cessé d'augmenter. Par exemple, la production mondiale d'électricité a augmenté
de 7000 a 25000 TWh, soit une augmentation de 350 %, dans la période 1975 — 2015 selon I'lEA
(Agence Internationale de I'Energie) [1]. En 2017, environ 66 % de la production mondiale
d'électricité a été réalisée par combustion d’énergies fossiles (charbon, gaz, pétrole) [1]. Lorsque
ces matériaux fossiles sont brulés, ils relachent dans I'atmosphere des gaz a effet de serre, tel que
le CO2. Bien qu'une transition vers les sources d'énergies renouvelables soit engagée, la production

d'électricité a l'aide des centrales thermiques est encore largement majoritaire dans le monde.

C'est dans ce contexte industriel qu'un effort international est mené afin de développer la prochaine
génération de centrale thermique dite A-USC (Advanced Ultra Super Critical). Ces dernieres
utilisent un procédé de capture du CO- afin de baisser les émissions ainsi qu'un fluide a I'état
supercritique permettant d'augmenter le rendement. Ainsi, la technologie A-USC permettrait de
fournir un rendement thermodynamique d'environ 50% en utilisant une vapeur a température
élevée et a haute pression (760°C et 35 MPa) [2, 3]. Dans de telles conditions, les matériaux sont

soumis a d'importantes contraintes mécaniques et thermiques pouvant mener a des défaillances.

De nombreuses valves sont utilisées dans les centrales thermiques afin de gérer les flux de vapeurs
et représentent un des points critiques de ces systéemes. Ces pieéces mobiles sont en effet soumises
aux effets de la friction en plus de la température et de la pression. Le succes de I'implémentation
de la technologie A-USC est donc étroitement lié aux performances des matériaux dans ces
conditions extrémes. Ce sont actuellement des alliages a base de nickel qui sont étudiés pour cette

application en raison leur bonne résistance au fluage sous haute température [2, 4].

Les valves métalliques MSBV (pour "Metal-Seated Ball Valve™) sont couramment utilisées pour
des applications de sécurité sur des services critiques car elles permettent une fermeture rapide du
flux. Leur conception repose sur l'utilisation d'une sphére perforée mobile qui prend appui sur un
siege fixe afin d'assurer I'étanchéité. Une rotation de 90° de la sphére permet de couper ou d'ouvrir
le flux. L'utilisation de ces valves les expose donc naturellement a de longues périodes
d’immobilité avant un mouvement. Actuellement, afin de prévenir l'usure jusqu'a une température

maximale de 650°C, le stellite 6 est utilisé dans la majorité des cas pour ses propriétés



tribologiques. Cependant, plusieurs modes de défaillance incluant, 1’abrasion, 1’adhésion et le
grippage sont responsable de la perte de performance de ces valves qui se traduit par une

augmentation de la force nécessaire pour I'actionner et/ou une mauvaise étanchéité [5] (Figure 1-1).

Figure 1-1 : Exemple de dommage apres service sur la sphere d'une MSBV [5].

L'entreprise Velan, qui est un des principaux manufacturiers de valves industrielles, est un des
acteurs du projet des centrales A-USC. Cette entreprise dispose de bancs d'essai permettant de
tester le comportement tribologique en régime dynamique sur des échantillons ou des valves
entiéres. Néanmoins, aucun instrument n’est disponible pour évaluer les mécanismes tribologiques
intervenant lors des premiers instants du mouvement dans un contact chargé mécaniquement et
sous haute température. C'est afin de répondre a ce besoin que le tribometre haute température
(HTTB800) a été développé en partenariat avec I'entreprise Tricomat. Ce projet s'inscrit par ailleurs
dans le cadre d'une chaire industrielle multisectorielle (MIC-CSE).

1.1 Objectifs de recherche

L'objectif principal de cette étude est de développer un tribometre ainsi qu'une méthodologie de
mesure du coefficient de frottement statique a haute température. Cette méthodologie a pour but
de simuler les défauts observés sur les valves afin d'étre en mesure de prédire les comportements

tribologiques de nouveaux matériaux.

Un second objectif est d'appliquer cette méthodologie sur des matériaux utilisés actuellement dans
I'industrie des valves. Ainsi, un couple formé de stellite 6 et d'acier 410 recouvert de chrome dur a

été selectionne par Velan afin d'illustrer la méthodologie développée dans cette étude.



1.2 Contenu du mémoire

Le deuxiéme chapitre de ce meémoire présente une revue de littérature sur la tribologie avec un
accent sur la friction statique. De nombreux thémes sont abordés afin de comprendre les
mécanismes qui peuvent intervenir lorsque deux matériaux sont mis en contact sous charge
normale et qu'une force tangentielle est appliquée. Une section est dédiée a I'étude comparative de
quelques tribometres statiques dont les capacités peuvent se rapprocher de celles nécessaires a cette
étude. Enfin, une section est consacrée aux alliages de type stellites afin de présenter leurs

propriétés ainsi que leur comportement tribologique.

Le troisieme chapitre présente les matériaux qui ont été utilisés durant cette étude ainsi que les
outils permettant de caractériser les surfaces de contact. Une section est dédiée a la présentation du

tribometre. Ses caractéristiques ainsi que les éléments qui le composent y sont détaillés.

Le quatrieme chapitre regroupe certains points spécifiques du tribomeétre qu'il a été nécessaire
d'optimiser afin d'assurer un fonctionnement controlé et répétable. Certaines limitations de cet

équipement y sont également abordées.

Le développement de la méthodologie de mesure est présenté dans le cinquieme chapitre. Dans
cette partie, c'est notamment la réponse du tribomeétre qui a été analysée afin d'élaborer une
séquence d'essai non conventionnelle et spécifique a la réplique du contact s'opérant dans les

valves.

Finalement, le sixieme et dernier chapitre est dédié a I'application de la méthodologie sur des
matériaux utilisés dans l'industrie des valves. Apres avoir réalisé les essais, les surfaces de contact
sont caractérisées en utilisant des techniques telles que la microscopie optique et électronique, la
spectroscopie dispersive en énergie, la diffraction des rayons X ainsi que la profilomeétre optique.
L'objectif étant de proposer un mécanisme permettant de décrire I'adhésion se produisant dans un

contact stellite 6-Cr.



CHAPITRE2 REVUE DE LITTERATURE

La tribologie est un domaine d’étude pluridisciplinaire qui s’appuie sur la compréhension de la
matiére de I’échelle macroscopique a I’échelle atomique. Cette science est en constante évolution
du fait de I’amélioration des techniques d’analyse et d’observation. Ce chapitre va permettre de
poser les fondements sur lesquels cette étude s’appuie. Dans un premier temps les concepts de base
de la tribologie ainsi que de la mécanique du contact vont étre définis. Ensuite un état de I’art des
tribometres statiques va étre dresse. Enfin, la derniére partie va présenter les propriétés des alliages

stellite.

2.1 Base de la tribologie

Latribologie est définie comme I’étude des phénomenes intervenant entre deux surfaces en contact,
immobiles ou en mouvement relatif. Elle comprend le domaine du frottement, de I’usure ainsi que
la lubrification. La résistance a un déplacement est rapportée au frottement tandis que la
dégradation des surfaces par la perte de matiere est caractéristique de I’usure. La lubrification
consiste quant a elle a utiliser les propriétés d’un liquide (ou un solide) a I’interface du contact afin
de modifier son comportement en frottement et en usure. La lubrification ne sera pas abordée ici,

car ce domaine est en dehors du cadre de cette étude.

2.1.1 Les lois du frottement

Le terme "tribologie™ a été proposé par Hans Peter Jost dans un rapport en 1966 [6]. Ce mot trouve
ses racines dans le grec ancien, il est formé des termes "tribein" signifiant "frotter" et "logos"
signifiant I’étude ou la science. La tribologie est donc de fait I’étude des frottements.

Ce terme trouve son origine dans I’histoire contemporaine, mais ce domaine d’étude est quant a lui
bien plus ancien. Leonard de Vinci (1452 — 1519) fut le premier a étudier le phénoméne de
frottement en essayant de traduire ses observations par des raisonnements mathématiques. Une
partie de ses travaux a porte sur I’analyse de la force nécessaire pour mettre en mouvement relatif
deux corps en bois dont I’'un est fixe et I’autre est relié a systeme de poulie et de poids. Une
illustration de ce tribometre ancestral est représentée sur la Figure 2-1. Les travaux de Vinci ne

seront malheureusement jamais publiés et les lois du frottement sont associées a ses successeurs.



Figure 2-1 : Schéma des dispositifs permettant de mesurer la friction provenant d’un cahier de

Leonard de Vinci (codex Forster).

L’étude de la friction a ensuite été poursuivie par Guillaume Amontons (1663 — 1705) qui a publié

en 1699 des relations entre la charge, I’aire de contact et la friction :
1) La force de friction (F) est directement proportionnelle a la charge appliquée (Fn).
2) La force de friction est indépendante de Iaire de contact.
Il est possible d’exprimer ces deux lois a travers une formule mathématique :
F = Constante * F,

La constante est alors un parameétre qui dépend uniquement du contact (matériaux, état de surface,
etc..). Cette constante a par la suite été nommée par Leonhard Euler (1707 — 1783) qui a répandu

I’utilisation du terme de coefficient de friction, symbolisé par la lettre p.

Les travaux d’Amontons ont ensuite été veérifiés par Charles Augustin Coulomb (1736 — 1806) qui
étudia la friction en faisant varier un grand nombre de parameétres : la nature des matériaux, I’état
de surface, la présence de lubrifiant, la force normale, le temps de maintiens, la géométrie des
surfaces, la température et I’humidité. Un exemple de tribometre congu par Coulomb est représenté

sur la Figure 2-2. Finalement, ses recherches lui ont permis d’ériger une 3°™ loi :
3) La force de friction est indépendante de la vitesse de frottement.

Ces trois relations sont connues sous le nom des lois d’ Amontons-Coulomb.



Figure 2-2 : Schéma d’un banc d’essai de friction de Coulomb [2].

Les recherches de Coulomb ont aussi permis de mettre en lumiere les limites de ces lois, qui ne

sont plus valables dans le cas des contacts lubrifiés.

2.1.2 Friction dynamique et friction statique

Il existe plusieurs modes de friction, lubrifiés ou non, par roulement, ou par glissement par exemple
[7]. Le but de cette section et de donner des similitudes et distinctions existantes entre la friction

dynamique et la friction statique, pour un glissement sec et non lubrifié.

Le coefficient de friction (l) est une grandeur sans dimension qui représente le ratio entre la force
tangentielle (F) et la force normale (F») :

p=1 (Eq. 2-1)

Fn

Sa valeur est généralement comprise entre O et 1 et peut étre considérée comme représentant la
difficulté avec laquelle deux corps en contact vont se déplacer I’un par rapport a I’autre. Le
coefficient de friction peut cependant dépasser I’unité en présence d’adhésion. Il ne doit pas étre
considéré comme une propriété d’un matériau, car il représente la réponse d’un couple de matériau
a une sollicitation externe dans un environnement donné. De nombreux facteurs peuvent modifier
la force de friction comme les propriétés mécaniques des matériaux, les parameétres de surfaces ou
encore les parametres environnementaux [7, 8]. De ce fait le coefficient de friction est une grandeur
relativement instable. D’un point de vue énergétique la friction est un phénoméne dissipatif, et
I’énergie est libérée par la rupture des liaisons adhésive, par la fracture ou encore la déformation

des aspérités ou de la surface.



Leonhard Euler fut le premier a poser la distinction entre la friction statique et dynamique. La force
de friction statique représente la force qu’il est nécessaire de surpasser afin de mettre deux corps
en mouvement relatif tandis que la force de friction dynamique est la force qui s’oppose a la
direction de mouvement et qui ralentit le mouvement. Mathématiquement, ces relations

s’expriment ainsi :
Fs = ps * Fy (Eq 2-2)
Fe =y * By (Eq. 2-3)

Avec s et Uk les coefficients de friction statique et dynamique et Fs et Fx les forces de friction
statiques et dynamiques et Fn la charge normale. En général, la force de friction statique est
supérieure ou égale a la force de friction dynamique, comme représentée sur la Figure 2-3. Ce sont
principalement les forces d’adhésion qui sont responsables de ce phénomene et ce phénomeéne est

discuté plus en détail dans la section sur les mécanismes d’adhésion (2.2.2).

Force de friction

FS -

Fr o,

Force tangentielle

< > < >
Zone statique Zone dynamique
Figure 2-3 : Evolution de la force de friction en fonction de la force tangentielle.

Dans le domaine statique le contact s’initie et se développe. Soumises a la force normale, les
asperités qui sont en contact peuvent se déformer et augmenter I’aire de contact réelle. La surface
des zones d’interactions augmente et des liaisons fortes peuvent étre créées [7—9]. Dans le domaine
dynamique, ces interactions mécaniques et chimiques n’ont pas le temps de s’établir et la force de

friction dynamique est donc en général plus faible.



2.2 La mécanique du contact

La volonté de compréhension des phénomenes se produisant dans un contact a poussé les
chercheurs a se concentrer sur les concepts d’adhésion, de déformation élastique et plastique, de
formation de contact, d’usure, de frottement, d’indentation ou encore de dureté. Aidés par les
techniques d’observation par microscopie et profilometrie, de nombreux modeéles ont été élaboreés
se basant sur les travaux de Hertz. Les travaux de Bowden et Tabor sur le contact localisé font
partie des contributions les plus célébres [9]. De nombreux modéles du contact non conforme ont
aussi été développés, les plus connus sont attribués a Johnson, Kendall et Roberts (JKR) [10],
Derjaguin, Muller et Toporov (DMT) [11] et enfin Maugis-Dugdale (MD) [12]. La théorie du
contact surfacique la plus célebre est celle de Greenwood et Williamson (GW) [13]. Ces modéles
sont de plus en plus raffinés afin de se rapprocher de la réalité, en prenant en compte la distribution

des aspérités, leurs déformations élastiques et plastiques ainsi que les effets d’adhésion.

Dans cette section, le concept d’aire de contact réelle va étre abordé et illustré avec la théorie du
contact non conforme de Hertz et le modele de contact surfacique de GW. Ensuite seront abordés
les mécanismes responsables de I’adhésion et de la déformation.

2.2.1 Aire de contact

Ce concept avait déja été mis en valeur par Amontons et Coulomb dans leur 2°™ loi. Cependant a
I’époque la distinction entre I’aire réelle et I’aire apparente n’avait pas encore émergé. L’ aire de
contact réelle est un concept important car c’est a travers cette surface que se produisent les

interactions.

2.2.1.1 Aire de contact réelle / apparente

Lorsque deux matériaux sont mis en contact sous une force normale, la charge est supportée au
niveau des aspérités en contact. La somme de ces jonctions est I’aire de contact réelle et elle ne
représente souvent qu’une fraction de I’aire de contact apparente [7-9]. Plusieurs techniques in ou
ex situ ont éte élaborées afin de déterminer I’aire de contact réelle d’un contact tribologique.
Certaines peuvent étre réalisées lorsque le contact est ferme, comme les techniques basees sur la
mesure de la résistance électrique, ou la propagation d’ondes acoustiques [7]. D’autres méthodes

sont basées sur I’observation du contact aprés un essai pour étre analysées par microscopie. Dans



le cas d’un contact métallique, les techniques in-situ peuvent étre difficiles voire impossibles a
mettre en place. En effet, la résistivité d’un contact est trés influencée par la présence d’oxydes et
les méthodes optiques nécessitent d’avoir au moins une surface transparente. Les techniques basées
sur la propagation d’ultrasons peuvent étre employées sur des contacts metalliques, mais I’analyse
est complexe et reste limitée par la longueur d’onde. Certaines techniques basées sur I’observation
post mortem utilisent la capacité d’un revétement déposé sur une surface a se transférer sur la
contrepartie aux points de contact. Ce revétement peut étre métallique ou compose de polymeres
[14, 15].

Face a la difficulté et Iincertitude sur les mesures d’aire de contact réelle, une solution est d’utiliser
des modeles mathématiques. Ces derniers sont basés essentiellement sur la théorie du contact de
Hertz.

2.2.1.2 La théorie du contact de Hertz

Un tournant majeur dans la compréhension de la friction et de la mécanique du contact est apparu
suite aux travaux de I’ingénieur et physicien allemand Heinrich Hertz (1857 — 1894). Sa théorie du
contact a permis de relier I’aire de contact, la pression de contact ainsi que les déformations

élastiques a la charge normale, le module d’Young et la géométrie des corps en contact.

Hertz a décrit le comportement d’un contact ponctuel élastique, c’est-a-dire lorsqu’une zone de
contact représente une ligne ou un point, et que les déformations sont restreintes au domaine

élastique. Afin de simplifier le probleme il a donc formulé des hypotheses suivantes [16, 17].
- Les matériaux sont isotropes et homogeénes.
- La dimension de I aire de contact est trés faible devant le rayon de courbure.
- Le contact est sans frottement.
- Les surfaces en contact se comportent linéairement dans le régime élastique.

Ces hypothéses ne sont que rarement vérifiées. Par exemple, les métaux ne sont généralement pas
homogeénes et isotropes du fait de leur microstructure et/ou orientations cristallines. Un autre
exemple intervient lors de grandes déformations, qui peuvent mettre en défaut la seconde
hypothése. Cependant d’un point de vue macroscopique, la théorie du contact de Hertz reste une

bonne approximation.
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Pour un contact entre une sphére et un plan, Hertz a évalué la limite du rayon de contact comme
devant étre [16, 17].

a <0.1R
Avec (a) le rayon du contact circulaire et (R) le rayon de courbure de la spheére.

La configuration sphére-plan n’est qu’un cas particulier de la théorie du contact de Hertz qui permet

de simplifier les équations. Un schéma du contact sphere plan est présenté Figure 2-4.

Fn So

Figure 2-4 : Schéma d’un contact entre une sphére et un plan.

Le contact d’une sphére de rayon (R) avec un plan, sous une charge normale Fn, produit une surface

de contact circulaire dont le rayon (a) est donné par :

__ 3[3F4R N
a= |7 (Eq. 2-4)

Ou E' représente le module d’élasticité équivalent, défini comme :

1 1-v?  1-v3
_ = +
Er E, E,

(Eq. 2-5)

Le module d’élasticité équivalent permet de prendre en compte les déformations élastiques des
deux matériaux en contact a travers leur module d’Young (E) et leur coefficient de Poisson (v)

respectifs.
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La pression de contact (p) entre les deux solides est donnée en fonction du rayon de la sphere et du

rayon du contact circulaire :

P(R) = po /1 —S—j (Eq. 2-6)

Ou (po) représente la pression maximale hertzienne au centre du contact, définie par :

3F, .
Po =753 (Eq. 2-7)
La pression moyenne de contact (pm) est exprimée par :
F 2 .
Pm =—5=3Po (Eq. 2-8)

Le rapprochement (o) des deux solides sous I’effet de la déformation élastique induite par la force
normale (Fn) est donné par :
2

§==

R Pogg

= (Eq. 2-9)
Finalement, I’aire de contact (Ac) peut étre calculée simplement en utilisant le rayon du contact ou

le déplacement :
A, = ma* = 6R (Eq. 2-10)

Lorsque la limite d’élasticité des matériaux est dépassée, les déformations plastiques sont alors
irréversibles. Les critéres de plasticité de Tresca et Von Mises permettent d’évaluer cette transition

en fonction des pressions de contact.

2.2.1.3 Limite des déformations élastiques

La limite de la zone élastique est déterminée expérimentalement lors d’un essai de traction.
L’ analyse des courbes de contraintes-déformation permet de déterminer la contrainte maximale a
partir de laquelle le matériau se déforme plastiqguement. La Figure 2-5 présente I’évolution typique
d’une courbe de contrainte-déformation pour un matériau ductile comme les métaux. La limite
élastique (Re) détermine le passage de la zone élastique a la zone plastique. Le maximum de

contraintes (Rm) représente la résistance a la traction du matériau.

Dans les métaux et plus généralement les matériaux cristallins, les déformations plastiques sont

dues aux mouvements des dislocations sur des plans de glissement ou au maclage, résultant d’un
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phénomene de cisaillement. La principale différence entre ces deux processus étant la distance sur
laquelle les atomes se déplacent. C’est pourquoi les criteres de plasticité sont essentiellement basés

sur les composantes de cisaillements.

Contraintes

Rm
Re
E
Déformations
<+—r> <« >
Zone élastique Zone plastique

Figure 2-5 : Evolution typique de la courbe de traction pour les matériaux ductiles.

Le point ou débute la plasticité, si la limite élastique est dépassée, est appelé point de Hertz. Pour
un coefficient de Poisson de 0.3, les contraintes de cisaillement sont maximales a une profondeur
d’environ la moitié du rayon de contact (0.48 en réalité) [7, 17]. La contrainte de cisaillement (tmax)

au point de Hertz est donnée en fonction de la pression hertzienne maximale :
Tmax(Z = 0.48a) =~ 0.31 p, (Eq. 2-11)

Les criteres de Tresca et de Von Mises permettent d’évaluer le début de la plasticité suivant
différente approche. Le critere de Tresca est basé sur la contrainte maximale de cisaillement tandis
que celui de Von Mises est basé sur I’énergie maximale du cisaillement. Ces deux critéres

s’expriment mathématiquement de la fagon suivante [7] :

Trmax < % (Tresca) (Eq. 2-12)

Tmax < 5—% (Von Mises) (Eq. 2-13)
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2.2.1.4 Le modeéle de Greenwood et Williamson

Le modele de Greenwood et Williamson (GW) [7, 13] développé en 1966, est basé sur la théorie
de Hertz afin de décrire le contact entre deux surfaces. C’est le premier modele de contact élastique

a prendre en compte I’effet de la rugosité. Certaines hypothéses doivent étre formulées :
- Le contact s ‘effectue entre un plan lisse et une surface rugueuse isotrope.
- L extrémité des aspérités est sphérique et de rayon de courbure constant.
- La hauteur des aspeérités varie aléatoirement.
- Chaqgue aspérité se déforme indépendamment.

Le modeéle est basé sur la probabilité (P) qu’une surface plane située a une distance (d) entre en

contact avec une aspeérité d’une hauteur (z) :
P(z>d) = [ ¢p(z)dz (Eq. 2-14)

L aire de contact pour cette aspérité peut étre calculée avec la théorie de Hertz. Afin d’évaluer
I’aire de contact réelle de la surface, le modele prévoit d’intégrer tous les contacts pour I’ensemble

des positions des aspérités.

Comme le modéle est basé sur la théorie de Hertz il ne reste valide que pour les déformations
élastiques. Greenwood et Williamson ont alors défini un critere permettant de juger le degré de
plasticité. Ce paramétre regroupe les données topographiques ainsi que les propriétés mécaniques
des solides en contact. L’indice de plasticité est défini de la fagon suivante :

b = %(%)1/ : (Eq. 2-15)

Avec (H) la dureté du matériau le plus dur, (E") le module d"Young réduit et (os) I’écart-type des

altitudes des asperités.

Lorsque I’indice de plasticité w est inférieur a 0.6, les déformations surfaciques sont
majoritairement élastiques. Si I’indice est supérieur a 1 les déformations sont alors essentiellement
plastiques. 11 est a noter que lorsque y > 1, les déformations plastiques peuvent se produire méme
a de trés faibles forces normales. A I’inverse, pour y < 0.6, une déformation plastique ne pourra
étre atteinte que pour une charge normale extrémement élevée. La majorité des surfaces ont un

indice de plasticité supérieur a 1 [13]. Il en résulte une déformation plastique inévitable des
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aspeérités, méme pour de tres faibles pressions de contact. D’une maniére générale les surfaces
lisses et les matériaux durs ont un indice de plasticité faible alors que les matériaux rugueux et
ductiles ont un indice de plasticité éleve. Les valeurs d’indice de plasticité comprises entre 0.6 et 1

ne permettent pas de conclure avec certitude quant au mode de déformation.
Ce modeéle a ensuite été amelioré afin d’intégrer une distribution des asperités plus réaliste par
Bush, Gibson et Thomas ainsi que par Persson [18, 19].

2.2.2 Meécanismes d’adhésion

2.2.2.1 Le modele de Coulomb

A son époque, Coulomb a expliqué ses observations sur la friction du bois comme résultant d’un
mécanisme d’ancrage mécanique, comme représenté sur la Figure 2-6. Afin de mettre les pieces de

bois en mouvement, il est nécessaire de "vaincre™ cet effet d’ancrage.

Fig.8. ~

-

Frg.ao
!

Figure 2-6 : Les différents modéles d’ancrage de Coulomb.

Ce modeéle est trés simpliste et incomplet, mais il offrait a I’époque une explication macroscopique
convenable. Cependant il souffre de plusieurs lacunes. Il ne permet pas d’expliquer la seconde loi
de la friction et trés peu d’énergie est dissipée. L’action d'une force tangentielle provoque le
déplacement relatif des deux surfaces et la majeure partie du travail effectué lors de la montée
d’une aspérité est restituée lors de la redescente. Ainsi seulement une fraction de I’énergie est

dissipée par friction.

2.2.2.2 Théorie de I’adhésion

En 1950, les deux physiciens Franck Philip Bowden et David Tabor ont axé leurs recherches sur

I’étude des contacts non conforme. Ils ont émis I’hypothese que si deux surfaces rugueuses sont
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mises en contact, alors seulement certains points tres localisés vont étre si proches que les atomes
d’une surface vont rentrer en contact avec ceux de I’autre surface, et éventuellement donner
naissance a des forces d’adhésion. Sur la grande majorité de la surface apparente, les distances vont

étre suffisamment grandes pour qu’il n’y ait aucune interaction atomique [9].

Durant leurs travaux ils ont simulé le contact entre une aspérité et un plan a I’aide de bille d’indium.
Ce métal, treés ductile et inerte, leur a permis de constater que I’aire apparente augmentait
proportionnellement a la charge normale. Ceci implique que le nombre de contacts, donc I’aire
réelle, est aussi proportionnel a la charge. Par ailleurs, ils ont observé qu’apres avoir retiré la charge
normale, une force était nécessaire afin de séparer la bille du plan, signe que des liaisons
interfaciales s’étaient créées. Ils ont également noté un écoulement plastique de I’indium lorsque
les deux corps étaient en mouvement relatif. Cette déformation plastique s’ajouterait donc aux
forces d’adhésions. Ces observations leur ont permis de proposer un modele simple, en supposant

qu’il n’y ait pas d’interaction entre les forces d’adhésion (Fz) et de déformation (Fq) [7, 9] :
F=F,+F,

La proximité des asperités induit alors un contact adhésif dont les forces d’interaction peuvent étre
d’origine physique (Van der Walls) ou chimique (liaison métallique, ionique et hydrogene). Si un
mouvement est imposé, le cisaillement de ces jonctions nécessite de I’énergie. Si la force
d’adhésion est suffisamment grande elle peut entrainer la fracture dans le matériau le moins tenace.

L’énergie est donc dissipée par la rupture des liaisons ou la déformation plastique des aspériteés.

2.2.3 Mécanismes d’usure

L’usure concerne les mécanismes chimiques et mécaniques qui sont responsables d’une perte ou
d’un déplacement de matiére généralement dus au frottement entre deux surfaces. Aprés un essai
tribologique, I’observation des deux corps au niveau du contact permet de définir le type d’usure
auquel ils ont été soumis. Typiquement, les mécanismes d’usure considérés sont les suivants :
adhésion, abrasion, chimique, fatigue et érosion [7]. L’usure implique généralement un ou plusieurs
de ces phénomenes. Seulement deux types d’usures seront abordes ici, I’usure adhésive et I’usure
abrasive. L’usure par fatigue concerne surtout le contact par roulement, I’usure par érosion
implique un enlevement de matiére par I’impact de particules a hautes vitesses et I’usure chimique

est essentiellement due a la corrosion.



16

D’un point de vue macroscopique, les déformations peuvent étre causées par les aspeérités du
matériau le plus raide, provoquant labourage, fracture ou arrachement de matiere. Dans ces cas une
trace résiduelle ou encore des débris sont généralement visibles a I’ceil nu dans le matériau le plus
tendre. Dans le cas d’un contact métallique, si les surfaces sont relativement rugueuses I’énergie

nécessaire pour déformer la surface représente la contribution majoritaire a la force de friction [7].

2.2.3.1 L’usure adhésive

Ce type d’usure produit des surfaces trés rugueuses, irréguliéres et hétérogenes. C’est ce
phénoméne qui est a l’origine du grippage de piece métallique en frottement. Comme vu
précédemment, ce type d’usure se produit au niveau d’un contact intime. Sous I’effet du
cisaillement, un fragment du matériau peut se détacher d’une surface et se transférer a I’autre.
Généralement ce transfert s’effectue du matériau le plus tendre vers le plus dur, mais la présence
de défauts (fissure, porosité) ou de transformations métallurgiques peuvent modifier ce

comportement. Un exemple d’usure adhésive est présenté sur la Figure 2-7.

100um
I

Figure 2-7 : Surface d’un alliage Al-Si endommagée par usure adhésive [8].

2.2.3.2 L’usure abrasive

Ce type d’usure se produit lorsque les aspérités d’une surface dure, ou une particule, glissent sur
une surface ductile et endommage sa surface par déformation plastique ou fracture. Généralement
deux cas sont considérés suivant la cause de I’usure. Si le corps abrasif provient des aspérités de
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I’une des surfaces, alors I’usure est dite a deux corps. Si la particule est de nature différente aux
matériaux du contact alors I’usure est dite & 3°™ corps. Dans ce cas, le corps abrasif peut étre une
particule oxydée, plastifiée ou encore provenir de I’environnement ambiant. Celle-ci va participer
a I’usure, mais deux phénomenes peuvent étre différenciés. Si la particule roule sur elle-méme elle
va causer des dommages genéralement moindres que pour I’usure abrasive a deux corps.
Cependant, si cette particule est plus dure que les deux matériaux, adhére ou est emboutie dans

I’une des surfaces, elle peut augmenter I’usure [7, 20].

L’usure abrasive est caractérisee morphologiquement par la présence de rayures paralleles qui sont
majoritairement situées sur la surface la moins dure. Un exemple de surface ayant subi une usure
abrasive est présenté sur la Figure 2-8. Ces déformations apparaissent lorsque la limite d’élasticité
du matériau le plus ductile a été dépassee et peuvent étre formées par labourage, coupe ou fracture.
Ces rayures peuvent étre locales ou sur toute la surface en contact, en fonction de la distribution de
contraintes. L’effort répété fragilise la surface et aboutit souvent a la formation de débris,

notamment pour les matériaux durs comme les métaux ou les céramiques.

Figure 2-8 : Surface d’un acier apres une usure abrasive [7].

La mécanique du contact pour les matériaux métalliques est toujours soumise a une part
d’incertitude du fait de I’impossibilité d’observer les contacts lorsqu’ils sont fermés et du nombre
de paramétres qui entrent en jeux. Les modéles de contact permettent cependant de contourner cette

limitation & condition de formuler certaines hypothéses. A cela s’ajoutent les propriétés des
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matériaux, qui peuvent présenter des microstructures complexes et des transformations de phases
comme c’est le cas pour les alliages stellite. C’est pourquoi un banc d’essai de friction doit étre
capable d’opérer dans des conditions contrdlées et reproductibles afin de limiter I’incertitude de

mesure.

2.3 Les tribometres statiques

Un tribomeétre est un appareil permettant de mettre en mouvement relatif deux corps sous charge.
Généralement, la force normale et la force tangentielle sont mesurées. Les tribometres permettant
de mesurer la force de friction statique sont de conception similaire aux tribometres dynamiques,
mais la mise en place d’un essai obéit a des régles légérement différentes. Il est par exemple
nécessaire de contrbler le taux de chargement latéral pour un essai statique, alors qu’un essai

dynamique est régulé par la vitesse de déplacement.

Les normes ASTM ne font pas référence a la mesure du coefficient de friction statique pour les
matériaux durs. Quelques références sont disponibles, mais les domaines d’application sont trés
différents, comme la friction de tissu [21], de feuilles de polymeres [22] ou encore d’une semelle
de chaussure [23]. Une référence était disponible pour la mesure du coefficient de friction statique
de pieces en céramique, mais elle a été retirée en 2014 [24]. Cela impligue une certaine liberté sur
les choix faits pour la conception d’un tribométre statique, ce qui est bien représenté par la diversité

des bancs d’essai répertoriés dans la littérature.

Afin d’obtenir une meilleure compréhension sur le fonctionnement et les paramétres importants
d’un tribomeétre, cette section va passer en revue différentes solutions afin de mesurer le coefficient
de friction statique. Plusieurs types de tribometres statiques peuvent étre identifiés en fonction de
leurs technologies. Ainsi les tribomeétres a plan incling, utilisant la force centrifuge et les

tribometres instrumentés seront présentés.

2.3.1 Les plans inclinés

Le premier, et le plus simple, tribometre statique f(t inventé par Léonard de Vinci il y a pres de 5
siécles. 1l consistait simplement en un plan inclinable sur lequel reposait I’échantillon. Le plan était
progressivement relevé jusqu’a I’observation d’un mouvement et I’angle d’inclinaison (o) était

alors noté. Ce type de tribometre possede I’avantage d’étre extrémement simple et ne nécessite pas
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d’instrumentation. La force latérale est appliquée de maniere contr6lée et dépend de I’angle
d’inclinaison. Les échantillons sont limités a I’étude des plans et la gamme de chargement normale
est réduite par des facteurs pratiques, mais ce ne sont pas les défauts principaux. Son défaut majeur
réside dans le fait que la composante normale au plan de glissement évolue a mesure que le I’angle
d’inclinaison augmente, I’échantillon n’étant soumis qu’a sa propre masse. De ce fait la charge

normale n’est pas constante tout au long du test.

Ce type de tribomeétre est toujours utilisé et a été amélioré afin de pouvoir contrdler la charge
normale par un systeme mécanique [25, 26] ou afin de pouvoir étudier la friction statique en
fonction de la température [27]. L’utilisation d’une caméra permet aussi d’avoir une meilleure

lecture de I’angle au début du glissement [28].

Figure 2-9 : Tribometre a plan incliné proposant un systeme de charge normale variable [25].

Ces tribometres peuvent étre performants pour mesurer le coefficient de friction statique, mais pour
un certain type de contact seulement, ¢’est-a-dire un contact surfacique et sous de faibles pressions
de contact. En effet, la pression de contact peut varier du pascal [25, 27, 28] a quelques centaines
de mégapascals [26]. Ce qui en fait des tribometres bien adaptés a I’étude des forces d’adhésions,
car les pressions de contact sont suffisamment faibles pour n’entrainer aucune déformation

plastique macroscopique.

2.3.2 Tribometre a force centrifuge

Une seule référence a ce type de tribomeétre a pu étre trouvé dans la littérature [29] et ce dispositif
est présenté Figure 2-10. Ce n’est donc pas un systéeme couramment employé. Son fonctionnement
est astucieux et permet d’appliquer la force latérale de maniére contrdlée en utilisant la force
centrifuge. Dans ce cas, I’échantillon n’est soumis qu’a sa masse pour la contrainte normale, et la

force latérale est appliquée en fonction de la vitesse de rotation du plateau. Le contrdle de
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I’accélération de la vitesse de rotation permet de aussi de gérer le taux de chargement de la force
latérale. Un systeme d’acquisition vidéo permet d’enregistrer et de suivre le déplacement.

Figure 2-10 : Tribométre a force centrifuge [29].

Ce tribometre est destiné a I’étude des forces d’adhésion sous de faibles pressions de contact, de 1
a 500 pascal. La gamme de chargement est restreinte, car elle est limitée par les dimensions de

I’échantillon mobile.

2.3.3 Tribometres instrumentés

Cette section a pour but de passer en revue la conception de plusieurs tribometres statiques
référencés dans la littérature afin de dresser un portrait des conceptions existantes [25, 30-34]. Ces
tribomeétres sont équipés d’un ou de plusieurs capteurs de force qui permettent d’enregistrer
I’évolution des forces normale et tangentielle pendant I’essai. L’analyse de ces données permet de

réaliser une analyse bien plus fine de la réponse tribologique qu’avec un plan incliné.

2.3.3.1 Conception geneérale et type de contact

Les tribometres étudiés proposent tous d’appliquer la charge normale par la partie supérieure du
contact qui est immobile. La partie inférieure est mobile et fixée a un systéeme permettant

d’appliquer la force latérale.

Les configurations de contact sont celles classiquement retrouvées en tribologie, a savoir plan-plan

ou bille-plan. Dans le cas d’un contact plan-plan, la configuration ne permet pas d’atteindre de tres
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grandes pressions de contact [25], a moins d’appliquer de tres grandes forces [31]. Afin d’avoir
accés a une large gamme de pression de contact, du mégapascal au gigapascal, il convient
particulierement bien d’utiliser des billes [30, 33, 34]. Celles-ci possedent en plus I’avantage
d’éliminer les légers problemes d’alignement, chose tres difficile a réaliser pour une configuration

plan-plan.

2.3.3.2 Force normale

Afin d’appliquer la charge normale, deux solutions existent, I’utilisation de masses mortes [30, 33,
34] ou d’un systeme de compression par I’utilisation de vis ou d’actionneur linéaire [25, 31, 32].
L avantage majeur de I’utilisation de masses mortes est qu’aucun systéme de régulation ou de
mesure de la charge n’est nécessaire. En contrepartie, la gamme de chargement est souvent limité
a quelques dizaines de newtons [25, 30]. Cette limite est principalement pratique, il n’est pas

forcement aisé ni sécuritaire de placer des masses d'une centaine de newton.

L utilisation d’un systéme de serrage par vis, ou I’échantillon est pris en étau par deux surfaces,
permet d’atteindre de trés haute charge, jusqu’a 20 kN. Mais ce systeme n’offre pas de régulation
de la charge. Afin de limiter I’impact des déformations dues au fluage par exemple, il est possible
d’ajouter un ressort dans le systeme de compression [32]. Il est enfin possible d’utiliser des
actionneurs linéaires. Le mouvement peut étre actionné par un systéme d’engrenage et de
crémaillére (actionneurs mécaniques) ou un systeme magnétique (actionneurs électromagnétiques).
Ces dispositifs permettent d’appliquer une grande gamme de chargement et de réguler la charge
normale [25]. L utilisation de vis ou d’actionneur linéaire nécessite d’utiliser un capteur de force

afin de mesurer la charge normale.

2.3.3.3 Force tangentielle

Dans les tribométres étudiés la force tangentielle est majoritairement appliquée par le déplacement
linéaire de la platine sur laquelle le plan est fixé. Ce déplacement est assuré par un actionneur
linéaire, mécanique ou magnétique, et la valeur de la force résultante est enregistrée par un capteur.
Un actuateur magnétique offre un controle plus fin du fait de I’absence d’engrenage [29]. Le
contréle du taux de chargement tangentiel est un point qui est souvent reproché aux tribometres

statiques. Certains équipements fonctionnent avec un contréle en vitesse, et dans ce cas la force



22

tangentielle n’est pas contrélée [30, 32]. D’autres tribométres utilisent un contréle en force [25, 31,

33, 34].

2.3.3.4 Vitesse d’acquisition

Un point essentiel de la mesure du coefficient de friction statique est la vitesse d’acquisition des
capteurs. En effet, la rupture du contact est un phénomene brutal, et peut se produire en une fraction
de seconde selon Bushan (Figure 2-11). Sur ce point les systémes étudiés montrent une grande
diversité avec des vitesses d’acquisition allant de 50 Hz [32] a 500 kHz [30], mais il n’est que

e Typically 10-100 ms
- Relative motion initiated

FSIaIEC =

rarement précisé.
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Time
Figure 2-11 : Force tangentielle en fonction du temps [7].

2.3.3.5 Chauffage

Un des objectifs de ce projet est d’étudier les forces de friction statiques a haute température,
jusqu’a 800°C. La revue de littérature n’a permis de trouver qu’un seul tribometre statique a haute
température, permettant d’atteindre 577°C [32]. Dans cette étude, les auteurs ont modifié un
appareil destiné a mouler des lentilles en verre de haute précision afin de pouvoir mesurer des
forces de friction. Le chauffage, déja présent pour assurer le moulage, fonctionne par induction.
L’avantage d’un tel systeme est la rapidité du cycle de température. Ainsi ce chauffage permet

d’atteindre une température en surface de 500°C en 10 secondes [32]. Le contr6le de la température

est assuré par deux thermocouples.
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2.4 Les stellites

Le développement du tribomeétre haute température de cette étude est destiné, entre autres, a I’étude
de la réponse tribologique sous haute température de matériaux constituant des valves métalliques.
Les stellites sont des alliages a base de cobalt qui sont tres utilisés dans le domaine des valves pour
leurs propriétés en friction. Cette section a pour but de présenter quelques propriétés de cette

famille d’alliage en comparant trois d’entre eux, les stellites 1, 6 et 21.

2.4.1 Compositions et microstructures

Les stellites sont des alliages principalement formés d’une base de cobalt avec du chrome, du
carbone, du tungsténe et du molybdéne. Ces alliages sont différenciés par leurs compositions qui
leur apportent des propriétés différentes en termes de dureté, résistance a la corrosion et a I’usure
notamment. Le Tableau 2-1 présente la composition de trois types de stellite commercialement

disponible sous forme de poudre, élaborée pour un soudage par Plasma Transfered Arc (PTA) [35].

Tableau 2-1 : Composition des stellites 1, 6 et 21, en % massique.

Alliage Co Cr %% C Ni Mo Te Si
% mass. % mass. % mass. % mass. % mass. % mass. % mass. % mass.
Stellite 1 Bal. 30 13 2.5 <2.0 <1.0 <2.0 <2.0
Stellite 6 Bal. 28.5 4.6 1.2 <2.0 <1.0 <2.0 <20
Stellite 21 Bal. 27.5 - 0.25 2.6 54 <2.0 <20

La teneur en carbone est associée avec la formation de carbures eutectiques durant la solidification
de I’alliage. Les principaux carbures a précipiter sont de la forme M7Cs ou M représente un métal
ou un mélange de métaux. Les compositions M23Cs et MeC peuvent aussi étre formées [36, 37]. Ils
contiennent majoritairement du chrome du fait de la haute teneur en cet élément. La proportion des
carbures peut atteindre une part importante du volume de 1’alliage, notamment pour les hautes
teneurs en carbone. Ainsi, pour un alliage contenant 2.4 % massique de carbone, le volume des
carbures représente environ 30 % de la matiére [36]. Pour un stellite 6, ce volume est plus faible,
de I’ordre de 13 % [38].

Frenk et al. [39] ont schématisé le diagramme de phase d’un alliage de stellite 6, représenté Figure
2-12, dont la composition est extrémement proche de celle du Tableau 2-1. Afin de réduire

I’analyse a un systéeme quaternaire, ils n’ont considéré que les 4 éléments principaux dont la
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composition est 66.4Co0-28Cr-4.5W-1.1C. lls ont ensuite évalué les compositions des deux phases
majoritaires, ¢’est-a-dire une phase riche en cobalt (y-Co), de composition 74C0-21.6Cr-4.4W et
une phase de carbure M7Cs, de composition 12Co-74Cr-5W-9C. Il apparait alors que pour un
stellite 6, la phase riche en cobalt se solidifie en premier suivi des carbures eutectiques qui

précipitent & une température de 1572 K.
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Figure 2-12 : Diagramme de phase pseudo-binaire extrait du systeme Co-Cr-C-W. La

composition d’un stellite 6 est indiquée par Co [39].

La Figure 2-13 présente les microstructures des 3 stellites étudiés. La structure dendritique est bien
visible pour les stellites 1 et 6, car la teneur en carbone est bien plus élevée. La microstructure est
influencée par la composition, les techniques de mise en forme ou de dép6t ou encore de la vitesse

de refroidissement.

r,maa;é M”iﬂ 24 4 'IAS

Figure 2- 13 Mlcrostructure (500x) des stellltes 1, 6 et 21 (respectlvement de gauche a d'r0|te)
[36].
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Les carbures sont essentiellement concentrés dans la région interdendritique et sont noyés dans la

matrice riche en cobalt. Ce sont eux qui assurent au stellite leurs bonnes propriétés mécaniques.

2.4.2 Propriétés mécaniques

La dureté généralement obtenue a température ambiante pour les stellites 6 est comprise entre
environ 4 et 5 GPa [40-42]. Le module d’Young est quant a lui situ¢ dans la gamme de 210 —
240 MPa [43]. Les stellites ont aussi la particularité de maintenir leurs propriétés mecaniques avec
la température. La Figure 2-14 présente I’évolution des duretés a chaud, les valeurs sont extraites
de la littérature [36].

Stellite 1 —=—Stellite 6 —e—Stellite 21

600
500 +
400 +
300 1 —
200 + 4\..
100 4 —e

0 A
400 500 600 700 800

Température (°C)

Dureté a chaud (Hv)

Figure 2-14 : Dureté a chaud des stellites 1, 6 et 21 [36]

Les valeurs élevées de dureté sont attribuées aux carbures de chrome et tout particulierement Cr7C3
qui posséde une dureté d’environ 16 GPa, et permet de renforcer la matrice plus ductile de cobalt,
de la méme fagon que pour un matériau composite [38]. Le stellite 1 possede une teneur en carbone
plus importante et va alors former plus de carbures, ce qui lui permet d’obtenir une dureté plus

élevée.

2.4.3 Transformation allotropique

Le cobalt pur existe sous deux formes allotropiques. Thermodynamiquement, la phase stable du
cobalt a température ambiante est de type hexagonal compact (HCP) et la phase stable a haute

température est cubique a face centrée (CFC) jusqu’a sa tempeérature de fusion de 1495°C. Les
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mailles CFC et HCP sont représentées sur la Figure 2-15. La température de transformation
allotropique du cobalt est de 417°C lors du refroidissement. Cependant, les éléments d'alliage
présents dans les stellites modifient le comportement de la matrice riche en cobalt et la
transformation est alors infiniment lente. Ainsi, c'est principalement sous la forme métastable CFC
que la matrice est retrouvée a tempeérature ambiante [36]. La température de transition de phase est
aussi affectée et sa valeur est généralement plus élevée pour la plupart des alliages a base de cobalt.
Par exemple, pour un alliage Co-27Cr-5Mo0-0.05C, dont la composition est proche de celle d’un
stellite 21, la phase CFC est thermodynamiquement stable a partir de 970 °C [44]. Certains
¢léments d’alliage comme le chrome et le molybdéne tendent a augmenter le domaine de stabilité
de la phase HCP, ce qui augmente la température de la transformation de phase [37]. D'une fagon
générale, dans les stellites, le changement de phase peut étre déclenché par un vieillissement
isotherme de plusieurs heures a haute température, entre 650 et 950 °C [44, 45]. La transformation
allotropique peut aussi étre déclenchée sous contraintes mécaniques par friction [46, 47] ou par
essais de traction [48, 49] a des pressions comprises entre 470 et 880 MPa. C'est essentiellement la
composition de l'alliage ainsi que le mode de sollicitation qui vont influencer la quantité de

contraintes nécessaire.

b
J

CFC HCP

Figure 2-15 : Réseau cristallin CFC et HCP.

La transformation de phase est de type martensitique, ou dite displacive, c’est-a-dire qu’elle se
produit par un déplacement cooperatif et coordonné des atomes et sans diffusion. Dans le cas d’une
contrainte mécanique, le déplacement des atomes intervient dans la direction du cisaillement. La
distance sur laguelle ils se déplacent est tres faible, et par définition inférieure au parametre de

maille. Du fait qu’il n’y ait pas de diffusion, cette transformation est quasi-instantanée [36].

Les alliages de cobalt sont connus pour avoir une faible énergie de fautes d’empilement,

géneralement entre 10 et 30 mJ/m?2 [36, 38]. Cela permet la création de haute densite de défaut
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d’empilement, du fait de leurs faibles mobilités [50]. L’énergie des défauts d’empilement
représente 1’énergie nécessaire pour cisailler deux plans atomiques adjacents. Les fautes
d’empilement sont un type important de défauts planaires, ils sont caractérisés par un défaut sur la
séquence d’empilement des atomes d’un cristal et sont bornés par des dislocations dites partielles
ou de Shockley [36]. L’accumulation de ces défauts a pour effet de promouvoir la ductilité et la
ténacité sans compromettre la résistance mécanique de 1’alliage [50]. Du fait de leurs faibles
mobilités, les cristallites peuvent s’aligner selon une orientation préférentielle et facilitent alors la

germination des sites pour la transformation de phase.

Les ¢léments d’alliage permettent d’apporter un certain contrdle sur 1’énergie des fautes
d’empilement. Minimiser I’énergie de ces défauts revient a promouvoir la stabilité de la phase HCP
ce qui permet d'améliorer la résistance en usure par glissement. L’addition de Mo, W et Cr permet
de stabiliser la phase hexagonale alors que 1’ajout de Ni, Fe et Mg augmente 1’énergie des fautes
d’empilement, et donc tend a stabiliser la phase cubique [38]. La mesure de cette énergie est
fastidieuse et dispendieuse, car elle nécessite 1’utilisation d’un microscope électronique a
transmission (MET) afin de mesurer les distances entre les dislocations partielles. Certaines études
ont été menées afin de trouver des méthodes alternatives de mesures, notamment a 1’aide de la
diffraction par rayons X, cependant cette mesure est indirecte [51]. Une étude a montré la
possibilité d’observer la morphologie de ces défauts en effectuant un traitement thermique a 950 °C
pendant 15 minutes afin de promouvoir la germination des carbures de type M23Ce dans les défauts
d’empilement [47, 52]. Apres une gravure électrolytique au HNO3 a 5 %, il apparait des séries de

stries rendues observables au microscope grace aux carbures (Figure 2-16).

80 pm
Figure 2-16 : Observation des fautes d’empilement par MEB apres traitement thermique [47].
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2.4.4 Impact de la phase hexagonale sur la réponse tribologique

La phase hexagonale du cobalt a un effet bénéfique sur les propriétés tribologiques en permettant
de réduire le taux d’usure par rapport a la phase cubique [39-41]. Bowden et Tabor ont défini le
mécanisme responsable de cette performance lors d’un essai de friction a haute charge [9]. Sur les
premiers nanometres, la phase HCP formée sous contrainte mécanique va posséder les plans (0001)

orientés préférentiellement parallelement a la surface usée (Figure 2-17).

Plans HCP alignés

Figure 2-17 : Microscopie électronique en transmission a haute résolution d’une coupe d’un

stellite 6 aprés un test d’usure [53]

Ces plans possédent une faible résistance en cisaillement et peuvent donc étre facilement transférés
a la contrepartie. Le contact devient alors de type métal-métal, c’est a dire du stellite en friction
avec lui-méme, ce qui permet de réduire le taux d’usure. Une schématisation de ce mécanisme est

présentée sur la Figure 2-18.

Phase HCP

Phase HCP
Ecrouissage

Chargement Usure Déchargement

Figure 2-18 : Schématisation du mécanisme de réduction de I’usure par transformation de phase

sous contrainte.
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Saldivar-Garcia et al. ont montré que le volume de matiére usée, dans un contact de type métal-
métal d’un alliage Co-Cr-Mo-C, peut étre réduit d’environ 40 % si les deux corps en contact sont
en phase hexagonale [55]. A I’inverse le plus haut taux d’usure est obtenu pour une microstructure
de type cubique a faces centrées. La Figure 2-19 présente ces résultats, obtenus lors d’essais de

pion sur disque ou pion et plan ont été traités thermiquement pour obtenir les différentes phases.
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Figure 2-19 : Effet de la microstructure d’un alliage Co-Cr-Mo-C sur le volume d’usure pendant

un essai de friction. Pression de contact de 3 MPa, vitesse linéaire de 300 mm/s [55].

Les différentes configurations cristallographiques, HCP ou CFC, permettent de contrdler le taux
d’usure. Cependant, si le plus faible taux d’usure est obtenu pour une configuration ou les deux
corps sont de type HCP, le plus faible coefficient de friction est quant a lui obtenu pour la
configuration ou pion et disque n’ont pas la méme phase. Dans ce dernier cas le coefficient de
friction est de 0.22 contre 0.25 pour une configuration entiérement HCP. La production de débris
semble étre responsable de ce comportement, mais les phénomenes ne sont pas encore totalement

élucidés du fait de la complexité des parameétres en jeux.

Bien que la formulation des stellites remonte a un siécle, ces alliages sont encore considérés comme
des références de nos jours pour les applications ou frottement et corrosion sont critiques. Certains
efforts ont été effectués afin de trouver des matériaux de remplacement a ces alliages a base de

cobalt, notamment pour 1’industrie nucléaire ou cet élément est problématique du fait de 1’éventuel
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relargage de cobalt pouvant former I’isotope Co-60 dont les radiations sont trés énergétiques et non
désirables [56, 57]. Les mécanismes recherchés pour ces matériaux restent les mémes que ceux

décrits précédemment.
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CHAPITRE3 MATERIELS ET METHODES

Cette section est dédiée a la présentation des instruments de mesure utilisés dans cette étude. Dans
un premier temps, les différents outils et méthodes utilisés pour caractériser les échantillons en
termes de topographie, chimie de surface, microstructure et propriétés mécaniques seront
présentés. Ensuite les matériaux utilisés afin de développer et tester la méthodologie seront décrits.
Finalement, le tribométre haute température, I’instrument au cceur de cette étude, Sera présenté en
détail. Les differents eléments cruciaux de sa conception seront abordés en respect des points qui
ont déja été soulignes dans la revue de littérature. Les considérations a prendre en compte afin de
mesurer le coefficient de friction statique, du point de vue machine et échantillons seront aussi

abordées.

3.1 Echantillons

Deux couples de matériaux sont utilisés dans cette étude. Le premier couple, composé d’alumine
et d’acier inoxydable, est utilisé afin de développer la méthodologie de mesure. Une étude de
I’influence du temps de maintien est par la suite menée sur un couple formé de stellite 6 et de

chrome dur.

3.1.1 Alumine et acier

Le contact est formé d’une bille d’alumine et d’un plan en acier inoxydable. Les billes utilisées ont
un diametre de 6.35 mm avec une sphéricité contr6lée a 99.99 %. Les plans sont en acier inoxydable
grade 316 et ont une dimension de 50 x 25 x 2 mm?3. Ces matériaux ont été choisis pour leurs
disponibilités commerciales, et la bonne répétabilité de leurs propriétés géométriques, chimiques

et mécaniques.

Les billes en alumine ont subi un nettoyage dans un bain a ultra-sons d’acétone et un ringage a

I’isopropanol avant les essais.

Les plans ont été polis sur des disques de carbure de silicium avec des tailles de particule de 22,
18, et 15 um. La vitesse de rotation utilisée pour ces étapes est de 150 rpm. Les plans ont ensuite

été nettoyés de la méme facon que les billes.
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3.1.2 Stellite 6

Le stellite 6 est un des matériaux de choix pour les applications tribologiques. C’est afin d’étudier
son comportement a haute température que ce matériau a été choisi. Les échantillons ont été coulés
sous la forme de cylindre d’un diamétre de 6.35 mm et d’une longueur de 12.7 mm (Figure 3-1).
La composition des alliages a été donnee par le fournisseur, Kennametal Sellite, et est reportée
dans le Tableau 3-1.

Tableau 3-1 : Composition en % massique des pions en stellite 6.

Co Cr W C Ni Mo Fe Si
5069 2888 483 1.22 1.98 0.59 1.69 1.12

Afin de garantir I’acceés a une large gamme de pression de contact, une des extrémités du cylindre
a été usinée avec un rayon de courbure de 10 ou de 50 mm. Un nombre total de 284 pions sont
disponibles, les 2/3 d’entre eux ayant un rayon de courbure de 10 mm. Les résultats présentés dans

le chapitre 6 portent sur 42 pions.

- 6.35mm - -— 12.7mm

Figure 3-1 : Photo et dimensions d’un pion en stellite 6.

Afin de réaliser les essais de friction avec une surface la plus uniforme possible, il a été choisi de
polir les surfaces des pions a la main. Cette étape a €té réalisée avec un grand soin afin de ne pas
facetter la surface. Le polissage a été effectué avec un papier abrasif en carbure de silicium avec
des particules de 15 et 12 um. L’étape finale a été réalisée sur un tapis imprégné d’une suspension
de particule de diamant de 6 um. Ces étapes ont éte réalisées avec une vitesse de rotation de 150

rpm pendant 4 minutes chacune.

Avant chaque test, les pions ont été nettoyés dans un bain d’acétone a ultra-sons pendant 5 minutes

et rincés a I’isopropanol.
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3.1.3 Chrome dur

Les plans sont en acier inoxydable grade 410 recouvert d’une épaisse couche d’environ 220 um de
chrome dur déposé par bain électrolytique. Leur dimension est de 20 x 50 x 12.7 mm?. Un total de
284 plans sont aussi disponibles. Afin de conserver I’historique thermique des échantillons, seul

un essai est réalisé par plan. Une photo d’un des plans est présentée sur la Figure 3-2.

Figure 3-2 : Plan (non poli) en acier recouvert de chrome dur

La surface de contact des plans a été systématiquement polie a I’aide de papier abrasif en carbure
de silicium et en utilisant une taille de particule de 46, 30, 22, 18 et 15 um. Le polissage final a été
effectué a I’aide d’une solution de suspension de particule de diamant d’une taille de 6 um. Une
vitesse de rotation de 300 rpm a été utilisée pour chaque étape du polissage et le passage d’un

disque a I’autre s’est fait a la suite d'un controle visuel.

Avant chaque test, les échantillons ont été systématiquement nettoyés dans un bain d’acétone a

ultra-sons pendant 5 minutes, puis rincés a I’isopropanol.

3.2 Techniques d’analyse

Afin de caractériser les surfaces avant et apres les tests tribologiques, plusieurs techniques
d’analyse ont été utilisées. Les caractérisations ont été effectuées en termes d’observations
microscopiques, d’analyses chimiques de surface, de topographie, de microstructure et de

propriétés mécaniques.

3.2.1 Microstructure et analyses chimiques

La microscopie électronique a balayage (MEB) permet d’observer la surface des matériaux

conducteurs avec un grossissement qui dépasse nettement la limite de résolution d’un microscope
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optique du fait de I’utilisation d’électrons. Des lentilles électromagnétiques et électrostatiques sont
utilisées afin de pouvoir focaliser et diriger le faisceau d’électrons sur la surface de I’échantillon
qui est placé dans une enceinte sous vide. Les MEB sont équipés de plusieurs types de détecteurs
afin de mettre en valeur la topographie (électrons secondaires) ou le contraste chimique (électrons

rétrodiffuses).

Afin de réaliser des cartographies ou de simples mesures ponctuelles d’éléments chimiques, une
analyse EDS a été réalisée sur certains échantillons. L’émission de rayons X caractéristiques résulte
de I’interaction entre les électrons du faisceau incident et ceux du nuage électronique d’un atome.
Si I’énergie des électrons incidents est suffisante, un électron des couches K ou L peut étre arraché
et I’atome passe dans état excité. Lors de la relaxation, un électron d’une couche supérieure va
combler ce défaut électronique et émettre un photon X caractéristique de la transition électronique.
L’analyse des énergies de ces photons permet alors de déterminer de quels éléments ils

proviennent.

Le MEB utilisé est un JSM 7600F (JEOL, Japon) équipé d’un détecteur X-max" (Oxford
Instruments, Royaume-Uni) permettant de realiser une analyse de spectrométrie en énergie
dispersive (EDS). Afin de realiser les clichés, une tension de 10 kV et une distance de travail de 15
mm ont été utilisées. Ces conditions assurent de pouvoir récolter suffisamment de photons X pour

réaliser I’analyse EDS.

3.2.2 Analyse topographique

Un profilomeétre optique a été utilisé afin d’observer la topographie des échantillons. Cet appareil
utilise le principe de I’interférométre de Michelson afin de déterminer des distances. Un faisceau
de lumiére blanche est envoyé a travers une lame séparatrice qui dirige une partie du faisceau sur
I’échantillon, et I’autre sur un miroir de référence. Apres réflexions, les faisceaux sont recombinés
et focalisés sur une caméra CCD. Un phénomene d’interférence apparait éventuellement lorsque
les chemins optiques de I’échantillon et le miroir sont égaux. L’interférence ne se produisant que
dans un plan et il est nécessaire de déplacer I’échantillon progressivement suivant la hauteur afin

de reconstruire sa topographie.



35

Figure 3-3 : Photo du profilométre optique.

Cette technologie a I’avantage de permettre une acquisition treés rapide et précise d’une grande
surface. L’acquisition d’une surface de 1 mm2 ne prend que quelques secondes. Ces images
topographiques permettent d’extraire de nombreuses informations comme le rayon de courbure et
les parametres de rugosités. Ce sont notamment les parameétres Sa et Sq qui ont été reportées. Ces
parametres désignent la moyenne arithmétique des écarts au plan moyen et la racine carrée de la

moyenne arithmétique des carrés des écarts au plan moyen, autrement dit, I’écart-type.

Les rayons de courbure ainsi que les paramétres de surface Sa et Sgq ont été mesurés
systématiquement aprés la préparation des échantillons. Ces relevés ont été effectués sur un
profilométre optique Contour GT-K (Bruker, USA).

3.2.3 Cristallographie

La diffraction des rayons X (DRX) permet de déterminer les dimensions et I’orientation d’une
maille cristalline. Un faisceau de rayons X est dirigé sur la surface, et dans certaines conditions

définies par la loi de Bragg, ce faisceau est diffracté selon 1’équation :
nA = 2dsiné (Eq. 3-1)

Avec n l'ordre de la réfraction (entier positif), 4 la longueur d’onde des rayons X, d la distance entre

deux plans cristallographiques, et & I’angle d’incidence par rapport au plan de diffraction.
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Lorsque la loi de Bragg est vérifiée il se produit une interférence constructive qui se traduit par un
pic d’intensité enregistré sur un capteur de photons X. Le balayage des angles permet alors de
construire un diffractogramme et éventuellement de déefinir quels éléments cristallins composent
ce diffractogramme. Cette technique permet de discerner les différentes phases cristallines d’un
méme élément chimique ainsi que sa texture, c’est-a-dire une orientation préférentielle des
cristallites. C’est notamment pour différencier la phase CFC de la phase HCP dans le stellite 6 que

cette technique a été utilisée.

L’ analyse de diffraction des rayons X a été réalisée sur les pions en stellite et les plans en chrome
avec diffractomeétre Discover D8 (Bruker, USA) en configuration 6-26 et en utilisant la radiation
Ka du cuivre (A = 15.406 nm). La taille des traces d’usure étant restreinte, un collimateur a été
utilisé afin de réduire la dimension du faisceau de rayons X & 500 pum. La gamme d’angles 26

analysés a été de 40 a 55° car la majorité des pics de diffraction du stellite dans cette région [53].

3.2.4 Propriétés mécaniques

Les propriétés mécaniques, dureté et module d’Young, ont été déterminées par micro-indentation

a en appliguant la méthodologie d’Oliver et Pharr [58].

Durant un essai d’indentation, la charge est progressivement appliquée jusqu’a sa valeur maximale
puis rétractée, laissant une trace résiduelle sur la surface testée comme schématisée sur la Figure
3-4. La profondeur de pénétration est continuellement enregistrée et permet alors d’établir les
courbes de charge — déplacement, représentés sur la Figure 3-4, qui sont nécessaires pour extraire
les propriétés mécaniques. La courbe de déchargement représente la réponse élastique du matériau
et permet alors de calculer le module d’Young. La dureté est définie quant a elle par rapport a la

charge maximale atteinte lors de I'essai.
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Surface initiale

Indenteur

Décharge

Charge normale, P

Charge

Déplacement, ki

Figure 3-4 : Vue en coupe de I’indentation (& gauche) et courbe de charge-déplacement (a droite)
[58].

Sur la Figure 3-4, h représente le déplacement total, hc la profondeur de contact, hs la distance

entre le premier point de contact et la surface initiale et hs la profondeur de la trace résiduelle.

Une pointe en diamant de type Berkovich a été utilisée lors de ces essais. Cette géométrie est de
forme pyramidale a base triangulaire et dont ’angle au sommet vaut 142.3°. Le diamant est utilisé
du fait de son coefficient de Poisson et de son module élastique, qui valent respectivement 0.07 et
1140 GPa. Ces caractéristiques conferent au diamant une tres grande rigidité, ce qui permet de

limiter son influence sur la mesure.

Il est possible de déterminer I’aire de contact projetée (A) a I’aide une relation polynomiale faisant

intervenir la profondeur de pénétration (h¢). Cette relation s’appelle la fonction d’aire :
A(h,) = 24.5R2 + Cyht + C,RY + CohY* + - Cghl/ 28 (Eq. 3-2)

Le premier terme décrit une pointe Berkovich parfaite, tandis que les coefficients C1 a Cg, qui sont
des constantes, permettent de caractériser le fait que le sommet de la pointe s’émousse en fonction

de I’utilisation de celle-Ci.

Comme il est relativement aisé de déterminer la profondeur avec une trés bonne précision, cela
permet d’obtenir une mesure fiable de I’aire de contact a condition que la fonction d’aire caractérise

correctement la pointe.
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Grace a la fonction d’aire, la dureté H et le module réduit E', peuvent étre calculés suivant les

formules suivantes :

Pm :
= 2y (Eq. 3-3)
1 SVm P
= Zaty (Eq. 3-4)
dp L e . :
Avec S = o la rigidité du matériau a la charge maximale et Py la charge maximale.

L’avantage de la technique décrite par Oliver et Pharr est qu’elle prend en compte la déformation
¢lastique intervenant lors du retrait. L’indentation Vickers par exemple prend en compte
uniquement la déformation plastique, I’analyse étant effectuée aprés I’indentation et donc apres le

recouvrement élastique.

Les essais d’indentation ont été réalises sur un Micro Combi Tester (Anton Paar, Suisse) aux
charges maximales de 2, 4 et 6 N. Aprés avoir atteint la consigne, la charge reste appliquée pendant
30 secondes avant d’étre retirée.

3.3 Le tribometre haute température

Cet appareil de mesure est au ceeur de la présente étude. Sa conception, son assemblage et sa mise
en service ont été effectués en collaboration avec I’entreprise Tricomat. Dans le cadre de ce projet,
c’est la mise en service et ’optimisation du systéeme qui ont été réalisées. La versatilité de ce
tribometre le rend unique. Il est en effet capable de mesurer le coefficient de friction statique et
dynamique sur une grande gamme de forces, de 5 a 200 N, et ce jusqu’a une température de 800°C.
Ce tribometre est piloté par un logiciel spécialement concgu afin que I’utilisateur ait un controle fin
sur les parameétres et la séquence de chacune des étapes d’un test, tel que les taux de chargement

des forces normale et tangentielle, la vitesse de déplacement, la position ou encore la température.

3.3.1 Présentation du tribomeétre

Le tribométre haute température (ou HTT800, pour High Temperature Tribometer) est présenté sur
la Figure 3-5. Ce schéma présente les differents éléements importants de cet appareil. Le HTT800
est connecté a un ordinateur, non représenté sur le schéma, afin de le piloter et d’enregistrer les

données. L’écran tactile permet d’afficher en direct les valeurs des différents capteurs, a savoir la
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force normale et tangentielle, la température ainsi que la position des actuateurs. Certains éléments
vont étre detaillés, comme la fixation des échantillons, les propriétés des actionneurs mécaniques
et électromagnétiques, les capteurs de forces, le systeme de chauffage, la fréquence d’acquisition

ainsi que le logiciel.

Panneau électrique

Ecran tactile

Actionneur électromagnétique

Brag symétriqu

Roulement linéaire

Porte-pion

Four

Molette de

positionnement (Y) ) P Actionneur mécanique

{caché)

' N

Figure 3-5 : Schéma du HTT800.

3.3.1.1 Configuration et fixation des échantillons

Le HTTB800 est un tribometre a mouvement linéaire réciproque qui utilise une configuration pion
sur plan. Les pions doivent avoir un diametre de 6.35 mm et une longueur d’au moins 20 mm. La
taille maximale des plans est de 50 x 50 mmz2. Une vue rapprochée de la zone de contact est
présentée sur la Figure 3-6.



40

Isolation thermique
Porte-pion

Fixation en inconel

Résistance chauffante Platine en inconel

Plan Pion

Figure 3-6 : Vue rapprochée de la zone de contact (couvercle du four ouvert).

La partie mobile du contact est le pion, c’est lui qui va se déplacer sur la surface du plan. Le pion
est maintenu dans le porte-pion a I’aide de 2 vis. Le bras symétrique a deux fonctions, il permet de
maintenir le porte-pion perpendiculairement a la surface de contact et de transmettre la force

tangentielle appliquée par I’actuateur électromagnétique.

La géométrie des pieces et les matériaux ont été sélectionnés afin de pouvoir supporter la haute
température et les efforts mécaniques. Le porte pion est composé de deux parties. La partie fixée
au bras symétrique est un cylindre creux en acier inoxydable. Tandis que la partie qui est immergée
dans le four est un cylindre massif en inconel qui a été usiné afin de limiter au mieux les pertes

thermiques via I’ouverture dans le couvercle du four.

Le plan est la partie immobile du contact. Il est situé au centre du four, maintenu sur une large

platine en inconel a I’aide de fixations en inconel. Le plan est donc solidaire de tout le bloc four.

3.3.1.2 Actionneurs linéaires

Deux types d’actionneurs linéaires sont utilisés dans le HTT800. Un premier actionneur mécanique
(Exlar, USA) est situé sous le four (Figure 3-7). Il utilise un systéme de vis sans fin afin de convertir
le mouvement rotatif du moteur en mouvement linéaire. C’est lui qui permet d’appliquer et de

réguler la charge normale en déplagant tout le bloc four. La charge normale maximale applicable
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est de 200 N et les vitesses de déplacement lors du chargement et du déchargement sont fixées a 1

mm/s. Le déplacement est mesuré avec une précision de 2 pm.

Four
Lame flexible Bloc électrique

Capteur de force normale

Molette de déplacement

Actionneur mécanique

Figure 3-7 : Photo montrant le détail de I’actionneur mécanique ainsi que le four.

Le deuxiéme actionneur linéaire, visible sur la Figure 3-5, permet d’appliquer la force tangentielle.
Afin de limiter au mieux les variations de hauteur inhérentes a un systeme de vis sans fin, un
actionneur électromagnétique (LinMot, Suisse) a été utilisé. Cet actionneur est composé d’un
cylindre dans lequel se trouvent des aimants au néodyme, le glisseur, qui est placé au centre d’une
bobine, le stator. Un champ électromagnétique est créé lorsque la bobine est parcourue par un
courant ce qui entraine le cylindre magnétique. Le contrble de I’intensité du courant permet de

gérer la force sans contact mécanique.

La force maximale de cet actionneur est de 400 N et son débattement maximal est de 20 mm. Deux
modes de contrdle du taux de chargement tangentiel sont disponibles, par force ou par déplacement.
Le premier mode est celui destiné a la mesure de la friction statique, car il permet d’imposer un
taux de chargement tangentiel. La gamme de taux de chargement s’étend de 0.1 a 10 N/s. Le
contrble par déplacement est adapté pour la mesure du coefficient de friction dynamique apres la

rupture du contact, car il permet d’imposer une vitesse de déplacement. Il est ainsi possible
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d’utiliser une vitesse de 0.1 a 1 mm/min. Dans ce mode le taux de chargement est controlé a travers

I’accélération fournie par I’actionneur.

Le déplacement latéral est mesuré par I’actionneur électromagnétique et la résolution de mesure

est de 2 um.

3.3.1.3 Capteurs de forces

Plusieurs capteurs de forces sont utilisés afin de mesurer la force normale et la force tangentielle.

Ce sont des jauges de déformations qui permettent de convertir la force en courant électrique.

Quatre cellules de chargement sont utilisées pour la force normale (MLP-25, Transducer
Techniques, USA). Les capteurs de forces normales sont situés entre le four et I’actuateur
mécanique (Figure 3-7), et permettent de mesurer et de réguler la force normale pendant tout
I’essai. Chacun de ces capteurs a une capacité maximale d’environ 110 N. La valeur totale peut
sembler élevée, mais les capteurs doivent également supporter la masse du four en plus de la charge

normale.

Un seul capteur est utilisé pour la force tangentielle (LCEB-50, Omega, UK). Cette cellule de
charge a une capacité maximale de 220 N et permet de travailler en compression et en traction. Ce
capteur est situé sur le méme plan que I’échantillon, et il est relié au four par une lame de métal.
Afin de pouvoir mesurer la force latérale il est nécessaire de permettre au bloc four de se déplacer
sur quelques centaines de um dans le sens du test. Deux lames flexibles soutiennent le four, et sont

orientées perpendiculairement a la direction de test afin d’autoriser ce déplacement (Figure 3-7).

3.3.1.4 Systeme de chauffage

Le systeme de chauffage permet d’atteindre une température maximale de 800°C au niveau de la
zone de contact. La Figure 3-8 montre une photographie du four ouvert a 800°C ainsi qu'un cliché

infrarouge des parois du four, lorsque le four est a pleine puissance.



Figure 3-8 : Photographie du four ouvert & 800°C et cliché infrarouge des parois externes du four

également a 800°C (respectivement gauche et droite).

Le chauffage est assuré par plusieurs éléments. Une résistance, visible sur la Figure 3-6, est située
autour du cylindre en inconel sur lequel est fixé le plan. De plus, quatre cartouches chauffantes
sont situées a I’intérieur du cylindre. Toutes les parois du four sont isolées avec une épaisseur de
matériaux refractaire suffisante pour maintenir les parois externes & environ 70°C & pleine
puissance (Figure 3-8). Afin de pouvoir insérer et déplacer le porte-pion, un trou oblong est présent

au centre du couvercle.

La température est mesurée en trois points par des thermocouples situés dans le cylindre. Ces
derniers permettent de réguler la température a 1’aide d’une boucle de rétroaction. Par ailleurs, un

de ces capteurs est placé au plus proche de I'échantillon, sous la platine en inconel.

Finalement, I’inconel a été sélectionné afin de résister aux cycles de température que ces piéces

vont subir. Il permet aussi de limiter I’expansion due a la température.

3.3.1.5 Fréquence d’acquisition

Toutes les données générées par les capteurs sont enregistrées (forces, déplacements, températures)
et a chaque essai, deux fichiers sont créés. Un premier fichier contient toutes les données a une
fréquence maximale de 200 Hz. Du fait de la cinétique élevée des essais statiques, un second fichier
a haute fréquence d’acquisition (1 kHz) contient uniquement les données d’essais statiques

(coefficient de friction, déplacement, temps).
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3.3.1.6 Logiciel

Le logiciel a été spécialement développé pour ce tribométre. Il permet de préparer une séquence
d’essai, de communiquer avec la machine, d’enregistrer et d’afficher les données en temps réel. La
Figure 3-9 présente la vue de la fenétre principale, sur laquelle sont affichés les valeurs de tous les
capteurs ainsi que les représentations graphiques de la charge normale, tangentielle, et le coefficient

de friction.

Tricomat HTT - FRICTION TEST

Time (s) Fnction (N) Wear Distance (m) Temperature1 (°C) Vert. Pos (mm)
92 -327.0 0.0 00 -20,000

Filename

2 2018-03-19 17-06 Friction
Cycles Done Av Fnc /Cycle (N) Energy/Cycle (J) Temperature2 (*C) Honz. Pos.(mm)

—m Step Number 0 327.0 0.0 00 30,000
le Editor 0 k
Normal Force (N) Friction Coeff Total Energy (J) Temperature3 (*C) Temperatured (*C)

3270 0,000 00 00 00

Messages

PC: idle

Communication: Configure
Machine: Init idle

Normal Force (N)

Machine Not Homed

Fnction Force (N)

New Test

art Test

eset Error

Fnction Coefficient

00040  0000:50 000100 00010 00

i
bl

Figure 3-9 : Fenétre principale du logiciel.
Un élément important du logiciel est le sequenceur d’étape. Cet outil permet d’éditer la séquence
d’un essai de friction étape par étape, chaque étape étant paramétrable. Cet outil apporte un contréle
fin de tous les paramétres de I’essai et permet de concevoir des séquences de test complexe. La

Figure 3-10 présente la fenétre de cet éditeur.
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Profile Controls Step Type Parameter 1 Parameter 2 Parameter 3 Parameter 4 Parameter 3 Parameter & Parameter 7 ~
Mew Tangential Pos| Position -2,500 mn| Speed 0,010 m/s | Save Time 0,100 s
Open Wait Wait2 s Save Time 0,100 =
B Goto Force Force 10,0 N Speed 1.0 mm/s Save Time 0,100 s
Save Wait Wait 15 Save Time 0,100 5
Reciprocating | Stroke 5,0 mm Cyeles Per Min 10 | Mb of Cycles 5 Stroke Wait 0,000 5| Save Time 0,100+
Step Controls Wit Wait2s Save Time 0,100 =
Move Up Goto Force Force 20N Speed 1.0mm/s | Save Time 0,100s
Move Down Wait Wait2 s Save Time 0,100 s
Delete Tangential Pos| Position 2,500 mm | Speed 0,005 m/s | Save Time 0,100 s
Wait Wait2 s Save Time 0,100 s
Step Definiti Goto Force Force 10,0 M Speed 1.0 mm/s Save Time 0,100 s
Wait Wait 30 s Save Time 0,100 =
Pause —
- Held Paosition
Wait Static Force Force Rate 0,5 N/s | Position 10,000 mn| Direction Megative| Stop Dist 5,0 mm | Stop Time 600 s | Save Time 0,001 5
Hold Position Retract Speed 1,000 mm/s| Stop Duration 60 = | Save Time 0,100 =
Goto Force
Temperature
Tangential Position
Reciprocating
Static Force
Static Speed
Static Current
Retract
Select and Exit
VI i”ll.l”l T 3LE] )&
£ >

Les différentes fonctions paramétrables sont :

Figure 3-10 : Séquenceur d’étape du HTT800.

e "Pause": Mets le systeme en pause pendant une durée indéterminée.

e "Wait" : Mets le systéme en pause pendant une durée définie.

e "Hold Position" : Arrét de la régulation normale. L’actionneur maintient sa position. Si

cette fonction n’est pas spécifiée, la force normale est régulée.

e "Goto Force" : Applique une force normale définie.

e "Temperature" : Augmente la température a la valeur de consigne.

e "Tangential Position" : Déplace le pion a la valeur de consigne.

e "Reciprocating"” : Effectue un test de friction dynamique a une vitesse donnée.

e "Static Force", "Static Speed" et "Static Current” : Réalise un test de friction statique en

contréle par force, vitesse ou courant.

e "Retract" : Rétracte la position du four.



46

3.3.2 Exemple de courbe statique

La Figure 3-11 présente I’évolution typique de la force de friction statique, tracée en fonction du
temps ou du déplacement, les deux courbes provenant du méme essai. Ces représentations
graphiques sont complémentaires. Elles permettent chacune de déterminer la valeur maximale de
la force de friction statique, matérialisée par une chute brusque de la force tangentielle et/ou un
déplacement latéral significatif. Le trace en fonction du temps permet de vérifier qu’il n’y a pas de
rupture pendant le chargement, tandis que le tracé en fonction du déplacement permet de vérifier

que le contact n’a pas glissé avant la rupture.

Mouvement Chargement tangentiel
Rupture
11 ' brutal et rupture

0.2

4

0 -------------------
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Temps (s) Déplacement (mm)
\ J \ J \ J
Y ) | Y
Chargement tangentiel Glissement Glissement Mouvement brutal

Figure 3-11 : Evolution du coefficient de friction statique en fonction du temps (gauche) et du
déplacement (droite) d’une bille d’alumine sur un plan d’acier sous une pression de contact de
1.4 GPa (Fn=7 N) a température ambiante.

Dans I’exemple de la Figure 3-11, la valeur du coefficient de friction statique est de 0.17. Cette
valeur a été reportée dans la littérature pour un contact dans des conditions similaires [34]. Avant
la rupture du contact aucun déplacement significatif n’est mesuré, signe que le contact n’a pas
glisseé. Le chargement tangentiel augmente d'une fagon relativement linéaire avec le temps et ne

présente pas de signe de micro-rupture.

Au moment de la rupture une chute brutale est observée sur les deux courbes. Ensuite, le contact
glisse sur environ 200 pum alors que la force latérale se stabilise. Cette période dure plusieurs

secondes. Les derniers instants de I’essai sont quant a eux tres chaotiques. Le pion parcourt les 5
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mm prévus pour cet essai en environ 0.25 seconde. Les signaux provenant des capteurs normaux
et tangentiels oscillent beaucoup durant cette période et aucune information n’est extraite de cette

partie des données.

3.3.3 Considérations pour la mesure du coefficient de friction statique

De nombreux concepts sur la mesure de la friction statique ont été abordés jusqu’a présent. Le but
de cette section est de dresser un bilan des parametres a prendre en compte afin de mesurer le
coefficient de friction statique d’un contact métallique dans de bonnes conditions sur le tribometre

haute température.

Quatre étapes sont déterminantes : la préparation des échantillons, la fixation des échantillons, le

choix des parametres de test et I’analyse des données.

3.3.3.1 Préparation des surfaces

Comme vu précédemment, les surfaces polies ont un effet d’ancrage mécanique moindre, la
pression de contact va étre mieux réparties et I’aire de contact réelle augmentée. Afin d’éviter une
trop grande influence due aux variations de rugosité, il est nécessaire de la contréler pour obtenir
une rugosité similaire sur les deux surfaces et constante d’un échantillon a I’autre. Les surfaces
doivent étre parfaitement nettoyées pour limiter la présence de graisses et de contaminants

organiques.

3.3.3.2 Fixation des échantillons

Afin d’avoir un alignement optimal entre le plan et la partie mobile, les échantillons doivent étre
montés soigneusement et le plan doit étre paralléle a la zone de contact. L’utilisation d’une
géométrie sphére-plan permet d’accéder a une large gamme de pression de contact et facilite

I’alignement.

3.3.3.3 Parameétres de test

La charge normale doit étre sélectionnée en fonction du rayon de courbure du pion et de la pression
de contact désirée. Du fait de certaines limitations dues a la régulation de la température pendant
les périodes de maintien, il est nécessaire de ne pas choisir une force normale trop faible. En

général, le seuil va dépendre des matériaux.
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La période de maintien est un parametre important d’une étude de friction statique. Pendant cette
période il faut controler et réguler toutes les forces qui agissent sur le contact.

Le taux de chargement tangentiel doit étre appliqué en contrdle de force pour mesurer la force de
friction statique ou en contrdle par déplacement afin de mesurer la force de friction dynamique.
Afin de limiter I’incertitude sur ce taux de chargement, il convient de prendre une valeur plutot
faible, inférieure & 1 N/s. Lors de I’application de la force tangentielle, il est nécessaire de limiter
au mieux les fluctuations de la charge normale pour éviter une rupture du contact dd a un

déchargement normal.

La rupture de contact est un phénomeéne qui peut étre brutal, notamment si les forces impliquées

sont grandes. Il est nécessaire d’avoir un taux d’acquisition élevé, d’au moins 1 kHz.

3.3.3.4 Analyse des données

Afin de valider un test statique il convient d’effectuer une série de vérifications a I’aide des
graphiques représentant le coefficient de friction en fonction du temps et du déplacement. Deux
phénomenes peuvent se produire avant la rupture, un glissement ou des micro-ruptures. Le test est
invalidé si un déplacement significatif est observé avant la rupture principale. Les micro-ruptures
n’entrainent pas nécessairement de déplacement mesurable dans les conditions actuelles

d’acquisition du déplacement latéral.
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CHAPITRE4 OPTIMISATION DE LA MESURE DE FRICTION
STATIQUE

Le but de I’optimisation est de pouvoir contréler toutes les forces qui agissent sur le contact. Ce
travail a eté effectué lors de la mise en service du HTT800 et a concerné le bras de chargement,
I’actionneur électromagnétique ainsi que la stabilisation thermique. L alignement du bras et la
régulation des forces et de la température assurent une mesure de bonne qualité et limitent les
risques de rupture non contrdlée du contact. Ces points vont étre abordés dans cette section. Afin
d’optimiser une mesure avec un systeme, il est également nécessaire d’en connaitre les limites

techniques. Ce theme sera abordé dans la derniére partie de ce chapitre.

4.1 Bras de chargement

Le bras de chargement est une piece essentielle sur le HTT800 et posséde plusieurs fonctions. Il
permet de maintenir le porte-pion perpendiculairement a la surface de test, de transférer la force
latérale ainsi que de supporter la charge normale. C’est donc un élément qui est soumis a de
nombreuses contraintes. De plus, il est directement exposé a la température a travers I’ouverture

dans la porte du four et subit donc une contrainte thermique.

Trois versions de ce bras ont été étudiées, elles sont représentées sur la Figure 4-1, mais seulement
deux d’entre elles ont été realisees et testées. Elles sont différenciées notamment par leurs

orientations par rapport a I’actionneur tangentiel, perpendiculaire ou parallele.

Guides linéaires

Figure 4-1 : Les trois différentes versions du bras de chargement. De gauche a droite : Bras

perpendiculaire, bras en porte a faux et bras symétrique (paralléles).
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4.1.1 Bras perpendiculaire a I’actionneur

Dans une premiére version du tribometre, le bras était maintenu perpendiculairement a I’actionneur
a I’aide de deux guides linéaires. L’inconvenient majeur de cette solution est que la dilatation du
bras sous I’action de la température peut provoquer une force de cisaillement sur les roulements.
Des simulations effectuées par Tricomat ont montré qu’une élévation de 50°C dans le bras pouvait
induire une force de I’ordre de 50 N dans les roulements. La conception de ces guides linéaires leur
permet de trés bien résister aux efforts normaux, mais ils ne peuvent pas supporter de trop grandes

contraintes de cisaillement latéral. Cette géométrie a donc été abandonnée.
4.1.2 Bras parallele a I’actionneur

4.1.2.1 Brasen porte a faux

Dans la deuxiéme version, le bras est maintenu en porte a faux par deux guides linéaires placés en
sortie de I’actionneur latéral, comme représenté sur la Figure 4-1. Dans cette configuration la
dilatation du bras n’affecte pas les guides linéaires. Cependant cette configuration entraine un
couplage entre la force normale et la force tangentielle, comme illustrée sur la Figure 4-2 lors d’une
montée en charge normale de 100 N entre une bille d’alumine et un plan en acier.
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Figure 4-2 : Couplage entre la force normale et la force tangentielle lors du chargement normal

pour le bras en porte a faux.

Il faut noter que lors de cet essai, aucune force latérale n’est exercée de la part de I’actionneur. La

force tangentielle est uniquement due a un couplage avec la force normale. Ce phénoméne est di
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a la déformation du bras lors du chargement normal, qui entraine un mouvement de pivot du porte-
pion (Figure 4-3). 1l en résulte une force latérale équivalente a environ 15% de la charge normale.
Les chutes de force tangentielle observées a 60 et 80 secondes sont des signes de la rupture du

contact.

4.1.2.2 Bras symétrique

Ce bras est la version qui est actuellement utilisée sur le HTT800. Dans cette version, le bras est
maintenu par ses deux extrémités a I’aide de 4 guides linéaires. Lors de I’application de la charge
normale, le bras se déforme symétriqguement limitant les mouvements non désirables du porte-pion.
Des simulations par éléments finis réalisés par Tricomat ont permis de valider cet effet (Figure
4-3).

Figure 4-3 : Simulations par éléments finis du déplacement du bras en porte a faux (gauche) et du

bras symétrique (droite) a pleine charge (200 N).

Les simulations montrent une réduction du déplacement dans la direction tangentielle de test d’un
facteur 100 comparé au bras en porte a faux. Avec le bras symétrique le couplage n’est donc pas
totalement éliminé, mais il est trés fortement réduit. La Figure 4-4 présente une montée en charge
normale de 100 N avec le bras symétrique, de la méme maniére que précédemment. Il apparait

alors que le couplage est contenu a environ 1.3 % de la charge normale.


file:///C:/Users/Marwan75/Documents/1_Tricomat/Hydroquebec_High load tribometer/HTT_Polytechnique/FEA_Simulation/20180830/Images/Flexible Arm_FEA.iam Stress Analysis Report 2017-02-21/0/Result_0_5.png
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Figure 4-4 : Couplage entre la force normale et la force tangentielle pour le bras symétrique.

Il est crucial de limiter cette force indésirable afin de ne pas solliciter le contact d’une fagon non
controlée. Le bras symétrique permet de réduire considérablement le couplage entre la force
normale et la force tangentielle. Ce phénomene n’a pas totalement disparu car I’alignement ne peut
pas étre parfait. La planéité de I’échantillon ou les défauts d’usinage des pions peuvent également

contribuer a I’apparition de cette force.

4.2 Controle du taux de chargement tangentiel

Le taux de chargement était initialement contrélé a travers I’intensité du courant distribué dans
I’actionneur électromagnétique. Apres Vérification des taux de chargement il est apparu qu’il
n’était pas possible de procéder de cette fagon car le taux de chargement ne suivait pas la consigne
et n’était pas linéaire. Afin de gérer correctement la cinétique de chargement il est nécessaire de
réaliser un contréle incluant une boucle de rétroaction. La régulation est assurée par un module
fourni par le constructeur de I’actionneur électromagnétique. Les données du capteur de force
latéral sont lues et comparées avec la valeur de consigne afin d’ajuster la force. L’évolution de la

force tangentielle avec et sans la boucle de rétroaction est présentee sur la Figure 4-5.
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Figure 4-5 : Evolution des taux de chargement pour les consignes de 0.1, 1 et 10 N/s en controle

de courants et en contréle de force avec boucle de rétroaction, respectivement gauche et droite.

Il apparait que la boucle de rétroaction permet effectivement de réguler la force tangentielle. La
vérification des taux a cependant mis en valeur une incertitude sur la répétabilité ainsi qu’une erreur
systématique d’environ 20 % par rapport a la valeur de consigne. Ces valeurs sont reportées dans
le Tableau 4-1.

Tableau 4-1 : Taux de chargement de la force tangentielle en contréle par force.

Valeur de consigne Valeur mesurée  Incertitude

N/s N/s

0.1 0.08 + 0.003
1 0.79 + 0.045
10 6.80 + 0.55

A mesure que le taux de chargement augmente, I’incertitude augmente et la valeur effective
s’éloigne de la valeur de consigne. Cependant, I’impact de ce facteur devrait é&tre minime dans le
cas des métaux du fait de leurs faibles propriétés viscoélastiques. Le taux de chargement tangentiel
maximal devrait étre inférieur a 1 N/s ce qui permet d'obtenir une période de cisaillement d'une

durée convenable ainsi que de limiter les incertitudes.

Un autre avantage de ce module est le fait qu’il offre aussi la possibilité de travailler en contréle
par déplacement. Ce mode permet de mesurer un coefficient de friction dynamique, ou la vitesse
est constante. Cette régulation intervient donc apres la rupture du contact. Ce mode n’a pas été

utilisé dans cette étude.
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4.3 Stabilisation thermique

L’isolation du four n’est pas parfaite et les parois externes peuvent atteindre 70°C (Figure 3-8).
Cette élévation de température affecte la structure sur laquelle repose le four ainsi que les piéces

avoisinantes.

Il est alors nécessaire d’attendre un certain temps aprés avoir atteint la température de consigne
afin que les phénomenes thermiques se stabilisent. Durant cette période, si le contact est chargé, la
température provoque I’apparition d’une force tangentielle dont I’amplitude peut dépasser 10 N.

Ce phénomene est présenté sur la Figure 4-6.

12
10 |
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Figure 4-6 : Evolution de la force tangentielle pendant la période de maintien lorsque le systéme

n’est pas thermiquement stable.

L amplitude de cette force peut aboutir dans certains cas a la rupture du contact. Il est donc
nécessaire d’attendre que le HTT800 atteigne un régime thermiquement stable avant de fermer le
contact. Afin d’évaluer la durée de cette période, la valeur de la force de friction a été suivie pendant
plusieurs heures a 800°C alors que le contact était ouvert. Son évolution est présentée sur la Figure
4-7.
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Figure 4-7 : Evolution de la force tangentielle lorsque le contact est ouvert et le four a 800°C. La

courbe noire est une moyenne.

Il apparait que force latérale évolue méme si le contact n’est pas fermé. Celle-ci augmente
progressivement pendant 1 heure puis se stabilise avec cependant quelques variations. De ce fait,
il est nécessaire d’attendre au moins 60 minutes que les effets thermiques se stabilisent avant de
fermer le contact a haute température. La Figure 4-8 présente I’évolution de la force tangentielle

lorsque le contact est fermé et apres une période de stabilisation de 90 minutes.
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Figure 4-8 : Evolution de la force tangentielle due aux effets thermiques pendant une période de

maintien.

La période de stabilisation ne permet pas de supprimer complétement cette force, mais son
amplitude est moins importante ce qui permet de limiter le risque de rupture du contact pendant le
maintien. Les petites variations sont quant a elle dues a I’amplitude de la régulation de la

température.
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4.4 Sources d’incertitudes sur la mesure

Les éléments présentés précédemment sont ceux pour lesquels une solution a été trouvée et
appliguée avec un impact positif sur la qualité de la mesure. Les aspects présentés dans la section
suivante sont dus a des événements sur lesquels I’utilisateur n’a pas de contréle et qui peuvent

induire une incertitude dans la mesure.

Ces points concernent I’alignement, la mesure du déplacement ainsi que la régulation de la
température. Il est important d’avoir connaissance de ces limitations afin d’avoir un recul sur les

données générees par le tribometre.

4.4.1 Alignement

L alignement du porte-pion, perpendiculairement au plan de I’échantillon, est un élément important
sur le HTTB800. Il est assuré par le bras symétrique qui supporte le porte-pion perpendiculairement.
Des faibles variations au niveau de cet alignement peuvent augmenter I’effet de couplage entre les
forces normales et tangentielles. Ce phénomene a €té contenu a environ 1 %, mais il peut
occasionnellement augmenter jusqu’a 10 %. Un soin particulier doit donc étre apporté a la fixation

des échantillons et du bras symétrique afin d’éviter tout souci d’alignement.

4.4.2 Mesure du deplacement

La mesure du déplacement latéral, prise par I’actionneur électromagnétique, comporte deux aspects
limitants. Tout d’abord la valeur fluctue constamment sur une amplitude d’environ 30 um, ce qui
peut masquer de faibles déplacements. Mais la principale limitation provient du fait que la mesure
au niveau de I’actionneur prend en compte les déformations du bras et du porte-pion. Ce
phénomene est surtout marqué a haute température et haute charge du fait de la baisse de rigidité

du porte-pion, comme illustré sur la Figure 4-9.
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Figure 4-9 : Essai de friction statique a 800°C et haute charge (Fn = 45 N).

Il a été observe que pour un essai statique sous un chargement normal de 50 N et a une température
de 800°C, le déplacement di a la déformation du systéeme pouvait atteindre environ 250 um. Ces
déformations sont relativement répétables et sont alors faciles a repérer. Mais il faut prendre en
compte qu’une partie du déplacement mesuré ne correspond pas a un mouvement reel sur

I’échantillon.

4.4.3 Influence de la régulation de la température

Le dernier élément perturbateur sur ce systeme concerne la température. Lorsque la température de
consigne est atteinte, son maintien est effectué avec une variation d'une amplitude d’environ 10°C
centrée sur la valeur sélectionnée. Cette amplitude est suffisante pour avoir un impact mesurable
au niveau des capteurs de forces avec une variation de 1 N sur la force normale et de 5 N pour la
force tangentielle. Ces valeurs sont indépendantes de la force normale. La Figure 4-10 présente ce

phénomene, capturé pendant une période de maintien et apres stabilisation thermique.
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Figure 4-10 : Impact de I’amplitude de la régulation de la température sur les forces normales et

tangentielles. Charge normale de 42 N et température de 800°C.

Cet effet est indépendant de la stabilisation thermique et son amplitude reste constante. Cette
contrainte cyclique perturbe probablement la mesure, notamment pour de longues périodes de

maintien, mais son impact est difficile a évaluer.
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CHAPITRE5 DEVELOPPEMENT DE LA METHODOLOGIE

Le développement de la méthodologie a été effectué de maniere empirique basé sur I'analyse des
données de friction. L'objectif étant de mesurer le coefficient de friction statique a haute
température avec une bonne répétabilité tout en prenant en compte les limitations imposées par le
tribometre. Plusieurs approches ont été développées et testées sur le couple alumine / acier et vont

étre présentées dans cette section.

5.1 Essais statiques simples

Les premiers essais ont été réalisés avec l'approche la plus simple. Les matériaux sont mis en

contact sous une force normale et le test statique débute aprés une période de maintien.

5.1.1 Séquence d'essai

Les essais ont été effectués avec une force normale de 7 N, equivalent & une pression de Hertz
maximale de 1.4 GPa. Les essais statiques sont effectués apres une période de maintien de 30
secondes. Le taux le chargement latéral a été fixé a 0.5 N/s en contréle de force. Les essais ont été
réalisés a deux températures, 20 et 500 °C et répétés 3 fois pour évaluer la stabilité de la mesure.

Un schéma de la séquence de test est présenté sur la Figure 5-1.

Force (F, ou Fy) Force normale

Force tangentielle

Force normale (7 N)

Force de friction

statique

Temps

e T TE———
Chargement Période de Chargement Déchargement

normal maintien (30 ¢) tangentiel normal

Figure 5-1 : Sequence d'un essai de friction statique simple.
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5.1.2 Courbes de friction

Deux exemples de courbes de friction pour les températures de 20 et 500°C sont présentés sur la
Figure 5-2. A température ambiante, les courbes ne montrent pas de signe de micro-rupture et la
forme typique d'un essai de friction statique est obtenue. A 500°C, le comportement est plus
complexe. Apres la rupture principale, la force tangentielle continue d'augmenter avec une
succession de phase de micro-déplacement et de rupture. Du fait de I'incertitude sur le déplacement,

ces petites variations sont difficiles a repérer.

0,2 0,2
5 0,1 = 0.1
0 I B
0 01 02 03 04 05
Temps (s) Déplacement (mm)

0 ey
30 0 01 02 03 04 05
Temps (s) Déplacement (mm)

Figure 5-2 : Evolution du coefficient de friction 20 et 500°C (respectivement haut et bas) pour le

couple alumine / acier. La fleche indique la rupture principale (s = 0.57).

5.1.3 Coefficients de friction statique

Les résultats des coefficients de friction statique pour les deux températures sont présentés dans la
Figure 5-3. A température ambiante, deux essais ont été répétables, avec un coefficient de friction
statique de 0.17, mais pour un essai, le coefficient de friction statique a atteint une valeur bien plus
haute, de 0.45. A 500°C, les valeurs sont globalement plus élevées qu'a la température ambiante,
mais aussi plus variables. Il est a noter que pour l'essai ou Ys = 0.73, aucune micro-rupture n'a été

observée pendant I'essali, ce qui differe du comportement des deux autres essais.
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Dans les deux cas, les valeurs mesurées ne sont pas répétables et I'amplitude de mesure est

supérieure a 0.25.

08 + 0,73
06 1 0,47 -
s f 0,45 ;
0.4 1
02 { 018 017
20 500

Température (°C)
Figure 5-3 : Résultat des essais statiques simple a 20 et 500°C.
Afin d'obtenir une valeur stable du coefficient de friction statique, une solution est de répéter les

essais sur la méme position afin d'obtenir un régime stable [26, 59].

5.2 Essais statiques multiples

Le coefficient de friction dynamique présente généralement une période transitoire avant
d'atteindre un régime stable. C'est aussi le cas pour le coefficient de friction statique si les essais
sont répétés a la méme position [26, 59]. Ce procédé, assimilable a un rodage, permet d'augmenter
la conformité d'un contact. Les aspérités les plus hautes vont se déformer et ainsi augmenter la
surface de contact réelle. Le fait de maximiser cette aire de contact permet d'augmenter les

interactions et ainsi potentiellement permettre une identification plus évidente de la rupture.

Deux méthodes ont été envisagées en fonction du mode de sollicitation. Dans la premiére, les essais
de friction statique sont répétés a la méme position et de facon unidirectionnelle. La seconde fait
appel a une période de frottement dynamique entre les essais statique et la sollicitation est donc
réciproque.
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5.2.1 Essais statiques unidirectionnels

5.2.1.1 Séquences d’essai

Dans cette série d'essais, les tests sont répétés a la méme position et dans des conditions identiques.
Les parameétres sont gardés constants par rapport aux essais précédents (charge normale de 7 N,
taux de chargement de 0.5 N/s et 30 secondes de maintien). Les essais sont répétés jusqu'a la

stabilisation du coefficient de friction statique pour les températures de 20 et 500°C.

5.2.1.2 Courbes de friction

La forme des courbes de friction évolue progressivement entre le début et la fin des séries d'essais
(Figure 5-2 et Figure 5-4). Dans le régime stable a température ambiante, la rupture du contact se
produit sans baisse de la friction et elle est suivie par un glissement a force constante sur 0.3 mm
(Figure 5-4). Dans ce cas, la force de friction statique est égale a la force de friction dynamique, ce
qui entraine la disparition de la chute de friction au moment de la rupture. A température élevée,
les courbes de friction dans le régime stable ne présentent pas les signes de micro-rupture qui
étaient initialement observés (Figure 5-2). Apres la rupture, marquée ici par une chute de friction,
le contact glisse pendant environ 0.2 mm. La détection du coefficient de friction statique est donc

globalement améliorée lorsque la mesure est effectuée dans la zone de stabilité.

1 1
08 + 0,8
0.6 + 0,6
= o4 I = 04
02 + 02
(I = = S S S
0 10 20 0 01 02 03 04 05
Temps (s) Déplacement (mm)
1
08 T
06 +
3 04 1 =
02 T
0 e b o 41—
0 5 10 15 20 0 01 02 03 04 05

Temps (s) Déplacement (mm)

Figure 5-4 : Evolution de coefficient de friction lors de la derniére passe & 20 et 500°C

(respectivement haut et bas).
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5.2.1.3 Coefficients de friction statique

L'évolution du coefficient de friction statique en fonction du nombre de passes est présentée sur la
Figure 5-5 pour les deux températures étudiées. A 20°C, la valeur du coefficient de friction statique
augmente progressivement et atteint une valeur maximale de 0.73 apres une dizaine de passes. Le
coefficient de friction statique décroit ensuite lentement et se stabilise aprés environ 40 passes a
une valeur de 0.56.

Le comportement a 500°C est trés similaire. Le coefficient de friction statique augmente pendant
la premiére dizaine de passes pour atteindre sa valeur maximale autour de 1. Il chute ensuite
lentement jusqu'a une valeur stable d'environ 0.50, atteinte & partir de 80 passes. Les données
produites a haute température sont significativement plus dispersées que pour le cas ambiant,
notamment avant la stabilisation, ce qui est cohérent avec les observations des essais statiques

simples.

m20°C »500°C

Nombre de répétition
Figure 5-5 : Evolution de pis en fonction du nombre de répétitions pour 20 et 500°C.

Il n'est malheureusement pas possible de programmer ce genre de série avec le séquenceur du
logiciel, car le nombre d'étapes est limité. Il est donc nécessaire de réaliser ces tests les uns a la
suite des autres, ce qui entraine donc une coupure du chauffage a la fin de chaque essai. Dans ces
conditions il n’est pas possible de garder un intervalle de temps rigoureusement constant entre
chaque essai ce qui peut contribuer a I'incertitude de la mesure. De plus, chaque point de la Figure
5-5 représente un essai de friction statique pour un temps de maintien de 30 secondes et dans ces

conditions la réalisation de ces courbes ne prend que quelques heures. Mais si la période de



64

maintien est augmentée a plusieurs heures, ou mémes jours, cette méthodologie ne devient plus
réalisable. Afin de résoudre cet aspect, il a été décider de remplacer certains essais statiques, par

des passes dynamiques.

5.2.2 Impact d'une sollicitation dynamique

Une séquence d'essai a été spécialement concgue afin d'évaluer I'impact de la période de frottement
dynamique sur la mesure du coefficient de friction statique. Cette séquence mélange donc essais
dynamiques réeciproques et essais statiques. Dans un premier temps, I'évolution du coefficient de

friction statique a été suivie systématiquement a intervalle régulier.

5.2.2.1 Sequence d'essai

Il a été choisi de procéder par étapes de 10 passes réciproques alternatives. Les 9 premiéres sont
des passes dynamiques, et la derniére est réalisée lors de I'essai statique. Ce processus a été répété
jusqu'a stabilisation du coefficient de friction statique. Le schéma de la séquence de test est

représenté sur la Figure 5-6.

i Libération de la contrainte
Force (Fnou Fy) s FOTCE NOTMale

latérale résiduelle

|

men Force tangentielle

Force normale (7 N) feeereesnersssnnanans

Force de friction

statique

Temps

Chargement Friction  Période de Chargement Deéchargement

normal dynamique  maintien Tangentiel normal

Figure 5-6 : Schéma de la séquence de test.

Les passes dynamiques sont effectuées apres avoir atteint la consigne de force normale, sur une

amplitude de 5 mm et a une fréquence de 20 passes par minute. Il est a noter qu'apres avoir réalisé
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la séquence dynamique, et lorsque le mouvement s'arréte, une force tangentielle résiduelle est
présente et il est nécessaire de la relaxer. Le fait de retirer la charge normale permet de supprimer
cette contrainte résiduelle. Le contact est ensuite instantanément refermé. Enfin, le test de friction
statique est réalisé avec les conditions précédemment utilisées (charge normale de 7 N, taux de

chargement de 0.5 N/s et 30 secondes de maintien).

5.2.2.2 Courbes de friction

Les courbes de friction obtenues a la fin des séries sont présentées sur la Figure 5-7. Leur forme
présente les mémes caractéristiques que celles obtenues avec les essais statiques unidirectionnels.
Les maximums de friction sont bien définis et apres rupture, le contact glisse pendant 0.3 mm a
20°C et 0.2 mm & 500°C.

1

0,8
5 0,6
0,4
0,2
0 0 N B B — —
40 0 0,1 02 03 04 05
Déplacement (mm)
3

e 0 +——————K—y

0 10 20 30 0 0,1 02 03 04 05
Temps (s)

Déplacement (mm)

Figure 5-7 : Evolution des coefficients de friction a la fin des séries a 20 et 500°C

(respectivement haut et bas).
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5.2.2.3 Coefficients de friction statique

Cette méthodologie a été appliquée au couple alumine / acier pour les deux températures étudiées

et les résultats sont présentés sur la Figure 5-8.

—a—20°C 500°C
1,2

0.8 |
06 +
04 +
02 1

0 50 100 150 200
Nombre de passes
Figure 5-8 : Evolution du coefficient de friction statique en fonction du nombre de passes
dynamique pour 20 et 500°C.

La forme de ces courbes est trés similaire a celle des courbes de la Figure 5-5. Une valeur stable
d'environ 0.68 est atteinte aprés 50 passes a température ambiante. A 500°C, le coefficient de
friction statique augmente pendant les 30 premiéres passes puis décroit et se stabilise a partir de
100 passes a une valeur d'environ 0.53. Ces valeurs sont trés proche de celles des régimes stables

lorsque la sollicitation est uniquement statique (0.56 et 0.50 pour 20°C et 500°C respectivement).

Du fait des similitudes tant du point de vue des courbes de friction que des valeurs, et toujours dans
le but d'obtenir une méthodologie permettant de réaliser des essais de plusieurs heures de maintien,

un dernier type d'essai a été congu.

5.3 Méthodologie finale

La méthodologie finale ne fait appel qu'a un test statique unique réalisé aprés une série de passe
dynamique. A la fin de la période dynamique, le contact est supposé étre dans un état qui permet
davoir acces au coefficient de friction statique dans le régime stable. Le nombre de passes

nécessaires est alors détermineé a l'aide des essais réalises dans la section précédente.
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5.3.1 Sequence d'essai

La séquence d'essais est identique a celle présentée sur la Figure 5-6 a la seule différence que le
nombre de passes dynamiques est choisi pour avoir accés au régime stable de friction statique.
Respectivement, un total de 50 et 100 passes qui ont été effectuées pour les températures de 20 °C
et 500 °C. Afin d'évaluer la stabilité, les essais statiques ont été répétés 3 fois dans les mémes

conditions.

5.3.2 Courbes de friction

Les courbes de friction représentatives des essais sont présentées sur la Figure 5-9. A la température
ambiante, la rupture du contact est caractérisée par un glissement sur 0.5 mm pour une force égale
au coefficient de friction statique. C'est la forme qui a été observée pour les essais dans le régime
stable des différentes méthodologies. A haute température, la rupture est marquée par une chute de
friction brutale et un glissement sur environ 0.1 mm. Ce sont des caractéristiques qui ont aussi été

retrouvées dans les précédents essais.

1

0.8
0.6
= 04
0.2
0 : } . — t . t .
0 0,1 02 03 04 05
Temps (s) Temps (s)
1 1
0.8 0.8
0.6 + 0.6
= 04t = 04
02 0.2
0 - B B S E— 0 —_—t 1
0 10 20 30 0 0.1 0,2 0,3 0.4 0,5
Temps (s) Temps (s)

Figure 5-9 : Evolution du coefficient de friction & 20 et 500°C (respectivement haut et bas) dans

leurs régimes stables.
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5.3.3 Coefficients de friction statique

Les résultats des coefficients de friction statique sont présentés sur la Figure 5-10. Il apparait alors
que la mesure du coefficient de friction statique dans le régime stable permet d'augmenter la
répétabilité des essais, aussi bien a température ambiante qu'a 500°C. Les valeurs obtenues sont
trés proche, en moyenne 0.65 a 20°C et 0.67 a 500°C. Cette faible différence ne permet pas a elle

seule de distinguer les deux conditions et il est donc nécessaire d'inspecter les courbes de friction.

1

08 T 0,65 068 6 0.7 0,65 0,65

06 T
:;F:

>

04 1
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20 500
Température (°C)

Figure 5-10 : Coefficients de friction statique mesurés dans le régime stable a 20 et 500°C.

L’utilisation de cette méthodologie permet d’obtenir un coefficient de friction statique mieux défini
que pour les essais statiques simples. Cette différence est surtout remarquable pour les essais a

haute température.

5.3.4 Comparaison des méthodes

La Figure 5-11 présente les valeurs des coefficients de friction en fonction du nombre de passes
qui ont été obtenus en appliquant les différentes méthodes d'essais présentés précédemment. A
température ambiante, la cinétique d'évolution du coefficient de friction statique est
significativement différente entre les sollicitations unidirectionnelles et réciproques. Les courbes
sont bien plus similaires pour les essais a 500°C. Les différences observées entre ces courbes
peuvent avoir plusieurs origines. Les sollicitations unidirectionnelles ou réciproques entrainent
nécessairement une evolution différente de contact. De plus, le fait de répéter les essais entraine
une variation sur le positionnement, la force normale, ainsi que l'intervalle de temps entre deux
mesures. C'est pourquoi les différences entre les coefficients de friction statique provenant de

chaque méthode sont jugées acceptables.
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Figure 5-11 : Comparaison des coefficients de friction statique obtenus par les différentes

méthodes de test.

5.3.5 Application pour I'étude du temps de maintien

Cette méthodologie peut étre appliquée pour étudier I'influence du temps de maintien a haute

température. Il est alors nécessaire de procéder en deux étapes.

Dans un premier temps, il faut définir les régimes stables de friction statique pour chaque couple
de matériaux ainsi que chaque condition de température et pression de contact. Ces régimes
peuvent étre définis rapidement en utilisant une combinaison de passe dynamique et de passe
statique. Une succession de 9 passes dynamiques avant la mesure statique permet d'obtenir une
résolution suffisante. Ce processus est répété jusqu'a la stabilisation du coefficient de friction

statique. Le temps de maintien durant ce processus est conservé a une valeur fixe de 30 secondes.

Le nombre de passe défini pour obtenir le régime stable de friction statique peut étre ensuite réalisé
consécutivement afin d'étudier I'influence du temps de maintien. La séquence est identique a celle
présentée sur la Figure 5-6. A la fin de cette phase dynamique il est nécessaire de relaxer la force
latérale résiduelle en déchargeant la force normale puis en la réappliquant immédiatement. Le
contact est ensuite garde fermé pendant un temps variable puis I'essai de friction statique est réalisé.
Il est a noter que si les essais sont effectués a hautes températures, il est nécessaire d'attendre un
période de 90 min aprés avoir fixé I'échantillon et fermé le four afin que le HTT800 soit dans un

régime thermiquement stable.
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5.4 Conclusion

Le développement de la méthodologie a été réalisé en vue de mesurer un coefficient de friction
statique de maniere répétable, notamment & haute température. Une grande dispersion des résultats
a été observée lors des essais de friction statique. Lors de la répétition de ces essais sur la méme
position il a été possible de mettre en évidence I'existence d'une zone de stabilité du coefficient de
friction statique. Par la suite, il a été montré que I'acces a cette zone pouvait s'effectuer apres une
série de passes dynamiques. Enfin, lorsque les essais statiques sont réalisés dans cette zone, les
valeurs obtenues sont répétables, autant a température ambiante qu'a 500°C. Dans ces deux cas les
coefficients de friction statique obtenus sont trés similaires, mais des différences de comportement

restent observables sur les courbes de friction.
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CHAPITREG6  APPLICATION SUR STELLITE 6

Ce chapitre est dédié a I'étude du coefficient de friction statique entre du stellite 6 et du chrome
dur, a l'aide de la méthodologie présentée dans le chapitre précédent. Les essais ont été réalisés aux
températures de 20, 500 et 800°C. Deux pressions de contact ont été sélectionnées et représentent
les pressions de contact moyennes et maximales utilisees dans certains types de valves métalliques

a boisseau sphérique produites par Velan.

Dans la premiére partie, la méthode de préparation des échantillons est présentée et les surfaces
sont caractérisées en termes de géomeétrie et propriétés mécaniques. Ensuite les résultats de friction
statique sont présentés en regard des températures ainsi que des temps de maintien. Dans la section
suivante, les contacts sont analyses a l'aide d'observation microscopique, chimique, et de
caractérisations tribologiques. Finalement, un modele d'adhésion est propose afin d'expliquer les

observations en friction statique.

6.1 Echantillons

Afin d’étudier I’influence du temps de maintiens en fonction de la température et de la pression de
contact, un total de 42 couples de pion et plan ont été nécessaires. Les échantillons ont été
soigneusement sélectionnés et préparés afin qu’ils présentent tous un état de surface similaire au
niveau du contact. Leurs rayons de courbure, ainsi que la rugosité ont été déterminés par
profilométre optique. Leurs propriétés mécaniques ont ensuite été évaluées par micro-indentation

instrumentée.

6.1.1 Préparation des échantillons

Plusieurs étapes d’usinage et de polissage ont été nécessaires afin de mettre en forme les pions et
les plans. La préparation des surfaces a pour objectif d'aboutir a un état de surface homogéne entre

les différents échantillons.

6.1.1.1 Plans

Les plans présentent d’importantes traces d’usinage sous forme de rainures paralleles d'une
amplitude d’environ 3 um de profondeur. La préparation des surfaces suivant la méthode décrite

dans le chapitre 3 permet de diminuer I’amplitude de ces traces comme illustrées sur la Figure 6-1.
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Figure 6-1 : Surfaces modélisées et profils d’un plan avant et aprés préparation de la surface,

respectivement gauche et droite. La ligne indique I'emplacement du profil.

Les traces résiduelles ne sont pas completement éliminées, mais le polissage permet de diminuer
I’amplitude des rainures a environ 100 nm. Les valeurs moyenne de Sa et Sq obtenues apres

polissage valent respectivement 65 £ 20 nm et 90 + 30 nm.

6.1.1.2 Pions

La surface des pions avant préparation a également été observée par profilométre optique, et

quelques exemples sont présentés sur la Figure 6-2.

10

1.3 mm
Figure 6-2 : Surfaces modélisées de pions présentant des défauts d’usinage et de sphéricité.
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L’usinage nécessaire a 1’obtention des rayons de courbure désirés a laissé de nombreux défauts tels

que des rayures, des arrachements de matiére, ou une mauvaise sphéricité. La préparation des pions



73

avec le protocole décrit au chapitre 3 permet d’éliminer la plus grande partie de ces anomalies

(Figure 6-3).
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Figure 6-3 : Surface 3D d'un pion et profil redresse, avant et apres la préparation de la surface,
respectivement gauche et droite. Le cercle blanc indique l'aire de contact approximative des

pions. La ligne noire indique la provenance du profil.

Le polissage est donc réalisé a la main, en essayant d’exposer uniformément toute la surface courbe
du pion sur le disque abrasif. Cette étape est tres délicate, car il ne faut pas produire de facette,

mais elle permet d’obtenir une surface bien plus homogéne. Les parametres de surface, Sa et Sq,

sont présenté dans le Tableau 6-1.

Tableau 6-1 : Rugosités moyennes des pions apres préparation des surfaces.

Rayon de courbure Sa Sq
mm nm nm

10 266+ 74 341+90

50 116 £380 165+50

6.1.1.3 Rayons de courbure

Les rayons de courbure de tous les pions disponibles ont été évalués par profilomeétre. Cette étape
a été nécessaire car ils présentent une grande dispersion, comme illustré sur la Figure 6-4. A I’aide
du modele de Hertz, il est possible d’adapter la force normale en fonction du rayon de courbure
pour obtenir la pression de contact désirée. Cependant si les rayons de courbure ne sont pas
constants d’un pion a I’autre, I’aire de contact apparente est modifiée. Afin de limiter la variation
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d’aire de contact il est donc nécessaire de sélectionner des pions ayant des rayons de courbure

proche.
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Figure 6-4 : Distribution des rayons de courbure des pions en stellite 6. Rayon de courbure de 10

mm (a gauche) et 50 mm (a droite).

Les 42 pions utilisés dans cette étude ont été sélectionnés en fonction de leurs propriétés
géométriques afin de réduire la dispersion de rayon de courbure. Ainsi, les rayons de courbure
moyens des échantillons étudiés sont de 52.1 £ 5.0 mm et de 10.6 + 0.4 mm.

6.1.2 Propriétés mécaniques

Les propriétés mécaniques (module d’Young et dureté) ont été déterminées en suivant la méthode
d’Oliver et Pharr, comme présenté dans le chapitre 3. Les essais ont été répétés 4 fois pour chaque
force normale (2, 4 et 6 N). Un exemple de courbe de charge-déplacement pour chacune de ces

forces est présenté sur la Figure 6-5.
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Figure 6-5 : Courbes de force-pénétration obtenue pendant les essais de micro-indentation.

A partir des courbes précédentes, la dureté et le module d'Young ont été calculés (Tableau 6-2).
Les duretés entre les matériaux sont significativement différentes, environ 5 GPa pour le stellite et
10 GPa pour le chrome. Leurs modules d"Young sont quant a eux trés similaires.

Tableau 6-2 : Dureté et module d’Young des matériaux étudiés.

Matériau H E
GPa GPa
Stellite 6 53+0.2 220+ 12

Chrome dur 10.6 0.6 228 +£8

Les propriétés mécaniques ainsi que les parametres géométriques des échantillons permettent de

calculer les pressions de contact hertziennes et ainsi de prévoir les séries d'essais.

6.2 Essais de friction

La méthodologie présentée au chapitre 5 a été appliquée sur les pions en stellite 6 et les plans en
chrome. En premier lieu, il est nécessaire de définir le régime stable de friction statique pour chaque
condition. Ensuite I'évolution du coefficient de frottement en fonction de la température, du temps

de maintien et de la pression de contact est évaluée.
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6.2.1 Conditions d’essais

Les essais de friction statique sont realiseés sous deux pressions de contact, 170 et 1000 MPa, et
pour trois températures, 20, 500 et 800°C. L'influence du temps de contact a été évaluée en
maintenant le contact fermé pendant une durée de 30 secondes a 16 heures. Pour compenser les
variations du rayon de courbure, la force normale est adaptée afin d’obtenir les pressions de Hertz
désirées. Le Tableau 6-3 présente les valeurs des forces normales utilisées pour les différentes

conditions d'essai.

Tableau 6-3 : Forces normales des essais de friction statique. (RS indique le pion qui a été utilisé
pour définir le régime stable).

T(°C) T(°C)
P, tc 20 500 800 P tc 20 500 800
MPa h F.(N) MPa h Fa(N)
RS 52 43 52 RS 41.7 444 405
0.008 42 40 49 0.008 455 444 425
1 48 40 42 1 46.8 459 40.5
170 2 6.7 35 58 1000 2 452 459 419
4 6.3 41 46 4 46.1 452 46.3
8 6.7 52 438 8 47.6 47.6 46.5
16 42 40 44 16 484 492 452

Les conditions utilisées pour la phase dynamique et la phase statique sont les mémes que celles
utilisées pour développer la méthodologie. Elles sont résumées dans le Tableau 6-4 ou L représente

la longueur de déplacement, V la vitesse de déplacement et 7 le taux de chargement.

Tableau 6-4 : Parametres généraux des essais.

Dynamique Statique
T L V T
°C mm mm/min N/s
20/ 500/ 800 5 100 0.5

6.2.2 Régime stable de friction statique

Afin de définir les régimes stables, une séquence d'essais combinant 9 cycles dynamiques et un
essai statique est répétée, comme décrite dans la méthodologie. Le temps de maintien est fixe a 30

secondes pour cette étape. Les résultats de ces mesures sont présentés dans la Figure 6-6.
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Figure 6-6 : Evolution des coefficients de friction statique en fonction du nombre passes pour les
trois températures de contact (20, 500 et 800 °C).

D’aprés les graphiques précédents, il est clair que la température de contact a une influence

marquée sur le coefficient de frottement statique.

A la température ambiante, les deux courbes de coefficient de frottement statique en fonction du
nombre de passes, pour les deux conditions de pression de contact (170 et 1000 MPa), évoluent de
la méme maniere et augmentent progressivement de ps ~ 0.3 avant de se stabiliser autour de ps ~
0.7. A 500°C, les courbes de coefficients de frottement statique a faible et haute pression de contact
restent relativement stables (s ~ 0,4) sur toute la durée des essais. Les valeurs obtenues pour les
tests effectués & 1000 MPa sont tout de méme légérement supérieures (ps = 0.43). A 800°C, les
résultats montrent une décroissance du coefficient de friction statique de 1.0 jusqu’a 0.75 pour la
haute pression de contact et de 0.8 jusqu'a 0.5 pour la faible pression avant la stabilisation. Ici
encore, les coefficients de friction statique les plus élevés sont obtenus pour la pression de contact
la plus élevée (1000 MPa). Les valeurs obtenues pour 170 MPa sont significativement plus

dispersées avant la stabilisation.
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Les coefficients de frottement statique ainsi que le nombre de passes pour accéder au régime stable
sont résumés dans le Tableau 6-5.

Tableau 6-5 : Régimes stables de friction statique pour les essais répétés.

T P Us ﬁratp N d
eC MPa m
20 170 0.69 130 200 1
1000 0.72 130 200 1
500 170 0.37 30 150 0.75
) 1000 0.43 30 150 0.75
170 0.5 240 350 1.75
800 1000 0.75 150 200 1

Le nombre de passes pour accéder au régime stable retenu (N) est majoré d'un coefficient d'environ
1,5 par rapport au nombre de passes expérimental (Nexp). Cela permet de prendre en compte
I'influence de la variation des rayons de courbure et d’étre certain d’étre en régime stable.
Cependant, les essais a 500°C n'obéissent pas a cette regle, car les régimes stables ont été atteints
beaucoup plus rapidement. Afin de garder des conditions similaires par rapport aux autres essais,
le nombre de passes a été fixé a 150 pour cette température. Les distances de frottement totales (d)
correspondant aux nombres de passes retenues (N) varient entre 0.75 et 1.75 m.

6.2.3 Courbes de friction statique.

Dans la deuxiéme partie de la méthodologie, les essais de friction statique sont réalisés dans le
régime stable apres un temps de maintien variable (30's,1 h, 2 h, 4 h, 8 h et 16 h). Les conditions
de températures et de pressions de contact sont gardées identiques aux essais précédents. Un
exemple représentatif des courbes de friction statique obtenues pour les essais a 170 MPa et 1000
MPa apres 4h de maintien et en fonction des températures sont présentés a la Figure 6-7 et a la
Figure 6-8.
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(droite) obtenues pour une température de 20, 500 et 800°C pour une pression de contact de 170

MPa, et 4 h de maintien.

A faible pression de contact et a température ambiante, le contact glisse sur une distance de 150

um sans chute de friction aprés avoir atteint la force latérale maximale. A 500°C, le comportement

est similaire, mais une légére chute brutale de friction est observée au moment de la rupture. Le

contact glisse ensuite sur environ 200 um. A 800°C, la rupture du contact est trés violente et

s'accompagne d'une importante chute du coefficient de frottement.
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Figure 6-8 : Courbes de friction en fonction du temps (gauche) et du déplacement (droite)
obtenues pour une température de 20, 500 et 800°C pour une pression de contact de 1000 MPa, et

4 h de maintien.

A haute pression de contact, les courbes de friction obtenues a 20 et 500°C sont identiques. La
rupture du contact est douce, marquée par I'absence d'une chute de friction, et s'accompagne d'un
glissement sur 200 um. A 800°C, la rupture est violente et s'accompagne d'une chute brutale du

coefficient de friction pour la méme raison que celle exprimée a 170 MPa.

Pour toutes les courbes a haute pression de contact et pour celles a 800°C a 170 MPa, un
déplacement progressif est mesuré pendant la période de chargement tangentiel. Ce déplacement

est attribué a la déformation élastique du porte-pion qui est influencée par la température et par la
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force tangentielle. Cette derniére force est tres grande dans le cas des essais a 800°C. Par exemple,
si Us = 2 sous une force normale de 45 N, alors Ft = 90 N.

6.2.4 Impact du temps de maintien

Les essais de friction statique ont été réalisés dans les régimes stables et aprés un temps de maintien
qui varie de 30 secondes a 16 heures. Cette gamme de temps est suffisante pour observer des
différences de comportement entre les trois températures testées. L'évolution des coefficients de
frottement statique en fonction des temps de maintien et des températures est représentée dans la

Figure 6-9.
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Figure 6-9 : Evolution des coefficients de friction statique en fonction du temps de maintien et de

la pression de contact pour les 3 températures et comparaison.

A température ambiante, les coefficients de friction statique sont stables sur toute la période de
maintien et tres proche entre les deux pressions de contact (us ~ 0.6 pour 170 MPa et ps ~ 0.7 pour
1000 MPa).

A partir de 500°C, l'influence de la pression de contact et du temps de maintien commence a
apparaitre. A cette température, le coefficient de friction statique a 170 MPa chute progressivement

a mesure que la période de maintien s'étend, et passe de ps = 0.4 a 4s = 0.2 pour un temps de 16
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heures. A 1000 MPa, le coefficient de friction statique augmente de ps = 0.45 & ps = 0.65 sur les 4

premieres heures et se stabilise a cette derniére valeur jusqu'a un temps de maintien de 16 heures.

Finalement, a 800°C les coefficients de frottement statique obtenus a partir d'une heure de maintien
sont tres élevés et dépassent l'unité a partir d'une heure de maintien. Le maximum atteint pour 170
MPa est de ps = 3.36 aprés 8 heures de contact et représente la plus haute valeur mesurée lors de
cette étude. A 1000 MPa le maximum est obtenu pour un temps de 4 heures et vaut ps = 2.05. Aprés
avoir atteint leurs maximums respectifs, les coefficients de friction ont tendance a chuter
Iégerement. Cependant, les valeurs obtenues pour le temps de maintien maximal restent tres élevées
avec Js = 2.70 a 170 MPa et s = 1.52 a 1000 MPa. Cette température est aussi marquée par une
inversion de la tendance entre les deux pressions de contact. C'est en effet la seule condition ou le

frottement statique est supérieur pour les essais a basse charge.

6.2.5 Evolution du coefficient de friction dynamique

Un avantage de la méthodologie appliquée et qu'elle permet d'accéder a des valeurs de coefficient
de frottement dynamique. Bien que ce type de friction ne soit pas le sujet d'étude principal il permet

néanmoins d'apporter un niveau de compréhension supplémentaire. L'évolution typique des
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coefficients de friction dynamique (ux) en fonction du nombre de passes pour les différentes
conditions d'essais est présentée sur la Figure 6-10.

Figure 6-10 : Evolution des coefficients de friction dynamique en fonction des nombres de passes
et des pressions de contact a 20, 500 et 800°C.

A température ambiante, le coefficient de friction dynamique est faible au début des essais, Pk =
0.2 a 170 MPa et px = 0.5 & 1000 MPa, et augmente progressivement avant de se stabiliser. Les
valeurs stables obtenues pour la haute pression de contact sont Iégerement supérieures a celle de la
basse pression, respectivement ik = 0.79 contre pk = 0.63. A 500°C, le frottement dynamique reste
stable sur la durée de I'essai et les valeurs sont similaires pour les deux pressions de contact avec
bk ~ 0.35. Finalement, a 800°C, le coefficient de frottement dynamique débute avec des valeurs
élevées, environ Pk ~ 0.8, qui chutent rapidement pour se stabiliser & une valeur similaire a celle

obtenue pour 500°C.

Ces essais ont été répétés pour chaque temps de maintien ce qui permet de calculer des valeurs
moyennes dans les régimes stables ainsi que I'écart-type. Ces valeurs sont représentées en fonction

de la température sur la Figure 6-11.

1 ——170MPa 1000MPa
0.8 +
0,6 +
5;_‘ L
04 4
02 +

0 - : - : - :
0 200 400 600 800

Température (°C)

Figure 6-11 : Coefficients de friction dynamique en fonction de la température et de la pression

de contact.

Il apparait que les coefficients de frottement dynamique diminuent fortement avec la température,

pour les deux pressions de contact.

Un comportement similaire a été reporté pour un contact entre du stellite 6 et un alliage Incoloy a

500°C [60]. Ce dernier est composé essentiellement de fer allié avec du chrome et de lI'aluminium.



84

Dans cette étude, la baisse du coefficient est accompagnée d'une baisse de I'usure. Ce phénomene
a été attribué a la formation d'une couche d'oxyde protectrice composée de chrome et de cobalt.

6.3 Analyse des contacts

Afin de comprendre les mécanismes mis en jeu durant les essais, les zones de contacts ont été
observées a l'aide de plusieurs techniques d’imagerie. La profilométre optique permet d'analyser le
contact en termes de dimensions et de volumes de matiére. Les techniques de microscopie optique
et électronique permettent d'observer le contact sous différents grossissements afin de réaliser une
analyse visuelle. Enfin la composition chimique des éléments susceptibles de participer a la friction

statique a été évaluée par EDS.
6.3.1 Description des contacts

6.3.1.1 Description macroscopique

La Figure 6-12 présente des micrographies optiques de la surface des pions en stellite et des plans

recouverts de chrome dur pour les différentes conditions de pressions et de températures étudiées.
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Figure 6-12 : Micrographies optiques de la surface des pions et des plans apres les essais

statiques (4 h de maintien).

Tous les contacts présentent de nombreux signes d’usure par abrasion provenant majoritairement
de la période de friction dynamique. Ces rayures sont visibles sur les pions ainsi que sur les plans.
Les micrographies montrent la présence d'un tribofilm dans le contact pour toutes les conditions
d'essais et visible sur les deux matériaux antagonistes. La continuité de cette couche augmente avec
la température et la pression de contact. A 800°C, les observations montrent la présence d'une
surface trés irréguliere au niveau du contact, marqué par la présence d'arrachement de matiere
principalement visible sur les plans. Dans les cas les plus évidents, la zone arrachée sur le plan est
visible sur le pion. Ce phénomeéne est un signe d'usure adhésive. A cette température, la surface du
plan est notamment recouverte d'une épaisse couche de couleur verte caractéristique de I'oxyde de
chrome Cr20a. Il est & noter que cette couche d'oxyde, en dehors du contact, n'est pas adhérente a

la surface du chrome dur et délamine trés facilement.
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L'observation des contacts par MEB permet de mettre en évidence le contraste topographique qu'il
est difficile d'apprécier par microscopie optique. Les micrographies MEB a faible grossissement

sont présentées sur la Figure 6-13.

170 MPa 1000 MPa

Pion

20°C

500°C

800°C

D
500 pm

Figure 6-13 : Cliché MEB des pions et plans apres les essais statiques (4 h de maintien). La

fleche indique un cas évident de transfert de matiére.

Ce faible grossissement permet d'observer la présence de zones ou de la matiére semble s'étre
accumulée, arrachée ou adhérée. D'une maniére générale, les défauts sont similaires entre les deux
pressions de contact et pour une méme température. La haute pression de contact a comme
principale conséquence d'augmenter l'usure du pion, ce qui crée une couche d'oxyde plus
importante. Les volumes de matiere impliqués sont alors plus importants dans ce cas. Afin de
déterminer l'origine de la rupture des contacts, I'analyse de la composition chimique au niveau des

zones d'adhésion a été réalisée.

6.3.1.2 Zones d'adhésion

Les éléments susceptibles d'avoir contribué a la friction statique ont été observés par MEB sur les

pions et les plans & différents grossissements. Les observations ont été effectuées sur les
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échantillons de 1 et 4 heures de temps de maintien et pour toutes les conditions de température et
de pression de contact. Cependant seules les images concernant les basses pressions de contact sont

présentées dans cette section.

A température ambiante (Figure 6-14), le pion est recouvert d'un film d'oxyde discontinu (spectre
1), contenant majoritairement du cobalt. La surface du pion non oxydée est visible sur le reste du
contact (spectre 2). L'examen des deux parties du contact montre que le film se transfére du pion
vers le plan et de nombreuses traces d'adhésion sont visibles et correspondent a I'oxyde de cobalt

(spectre 3). Le reste de la surface du plan ne présente pas de trace de cobalt (spectre 4).

50 pm

Figure 6-14 : Défauts typiques a 20°C et 170 MPa sur un pion et un plan (respectivement gauche

et droite). Les numéros correspondent aux spectres EDS.

A 500°C (Figure 6-15), les deux corps sont recouverts d'une couche d'oxyde (spectre 5, 6 et 9). Sur
quelques zones ponctuelles des pions il est possible de retrouver de I'oxyde de chrome provenant
du plan (spectre 7). Cependant c'est majoritairement I'oxyde de cobalt provenant du pion qui est

transféré sur le plan (spectre 8).
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50 pm 50 um

Figure 6-15 : Défauts typiques a 500°C et 170 MPa sur un pion et un plan (respectivement

gauche et droite).

A 800°C (Figure 6-16), le pion présente & sa surface de larges particules d'oxyde de chrome
provenant du plan (spectre 10). Ces particules semblent composées de plusieurs couches d'oxydes
de compositions différentes (spectre 12). Le reste de la surface est recouvert d'oxyde de cobalt dans
ce cas (spectre 11). Des trous sont visibles sur les plans et signifient que de la matiére a été arrachée,
laissant apparaitre I'oxyde de chrome (spectre 14). L'extrémité de cette zone est marquée par la
présence d'oxyde de cobalt (spectre 13) présentant un front de fracture. Le reste de la zone de
contact est recouvert d'oxyde de chrome (spectre 15). L'endommagement est bien supérieur a cette

température, notamment pour les essais a haute pression de contact.
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Figure 6-16 : Défauts typiques a 800°C et 170 MPa sur un pion et un plan (respectivement
gauche et droite).

A titre de comparaison, un exemple d'une importante trace d'adhésion relevée a 800°C et 1000
MPa est presenté sur la Figure 6-17. Le sommet du pion est formé d'oxyde de chrome (spectre
16). Autour de la zone d'arrachement c'est un oxyde mixte qui est retrouvé (spectre 17). Le plan
présente une importante marque de grippage et laisse apparaitre de I'oxyde de chrome (spectre
18). Le reste de la surface est recouvert d'oxyde mixte (spectre 19).

Figure 6-17 : Marque typique de grippage (800°C, 1000 MPa, 1 h).
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Le Tableau 6-6 résume les concentrations massiques qui ont été déterminées lors des analyses par
EDS ainsi que les valeurs du ratio Co/Cr.

Tableau 6-6 : Pourcentages massiques et ratio Co/Cr.

Spectre Co Cr W C 0] Co/Cr

N° % mass. % mass. % mass. % mass. % mass.

1 45.7 18.1 5.1 1.5 29.7 2.5
2 68.9 23.0 59 1.6 0.7 3.0
3 432 14.2 4.5 1.5 36.6 3.0
4 0.0 08.2 0.0 1.0 0.8 0.0
5 69.0 23.0 55 1.7 0.8 3.0
6 40.6 20.7 5.0 22 31.6 2.0
7 384 33.6 4.5 2.5 21.0 1.1
8 44.7 19.1 39 2.6 298 23
9 0.0 96.8 0.0 1.0 22 0.0
10 10.7 534 0.6 2.1 331 0.2
11 578 9.5 0.6 2.0 30.2 6.1
12 353 314 22 3.0 28.1 1.1
13 51.0 17.1 1.2 1.6 29.1 3.0
14 0.0 71.5 0.0 0.9 27.6 0.0
15 8.2 63.2 0.0 1.4 27.2 0.1
16 1.0 79.1 0.0 1.2 18.7 0.0
17 23.7 431 1.4 13 305 0.6
18 0.0 60.4 0.0 0.8 38.8 0.0
19 13.5 531 1.0 1.7 30.7 03

L'analyse des défauts pour la haute pression de contact a montré que les mécanismes d'adhésion
étaient similaires a ceux retrouvés a basse pression de contact. Il est cependant a noter qu'a 1000
MPa, la présence de I'oxyde de composition mixte est beaucoup plus marquée. Afin de déterminer
la présence de cet oxyde, le ratio entre la teneur en cobalt et chrome est calculé. Dans le stellite 6,
ce ratio est de 2 et dans le chrome il est de 0. Lorsque des valeurs sont obtenues entre 0 et 2, cela
signifie gqu'une certaine quantité de chrome a été rajoutée et provient donc du plan, comme c'est le
cas pour les spectres 7, 10, 12, 15, 17 et 19. Un ratio supérieur a 2 peut s'expliquer par un

appauvrissement en chrome dd a sa diffusion.

Cette analyse n'a été effectuée que sur les échantillons d'un temps de maintien de 1 et 4 heures. Ces

temps ont été sélectionnés, car I'évolution du coefficient de friction statique a haute température
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est plus marquée sur les premiéres heures. Les échantillons ont cependant tous été observés par
profilométre afin de déterminer les dimensions ainsi que les volumes de matiere ayant adhéré sur

les pions.

6.3.1.3 Phase du cobalt

Une analyse par DRX a été effectuée afin de détecter la présence de la phase HCP, notamment a
haute température. Malgré des conditions de température et de contrainte favorables a la
transformation de la phase CFC en HCP, la présence de cette phase n'a pas été mise en évidence.
Un diffractogramme de la zone de contact d'un pion dans les conditions d'essais les plus sévéeres

est présenteé sur la Figure 6-18.

Le pic attendu pour confirmer la présence de la phase HCP n'est pas présent. Cependant il est
probable que le volume de matiére transformée soit si faible qu'il ne puisse pas étre détecté par
XRD.

40 42 44 46 48 50 52
2-theta (°)

Figure 6-18 : Diffractogramme de la zone de contact d'un pion (800°C, 1000 MPa, 16 h).

6.3.2 Etude dimensionnelle

Les surfaces des pions ont eté modélisées en 3D a l'aide des mesures par profilometre optique.
L'acquisition de la surface a été réalisée avec une résolution latérale de 2 um et une résolution en

hauteur de 3 nm. Ces conditions permettent d'effectuer une analyse dimensionnelle dans de bonnes
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conditions. Un exemple des modéles 3D produits a l'aide du profilométre optique est présenté sur

la Figure 6-19.

Figure 6-19 : Exemple de surface modélisé en 3D des pions a température ambiante, 4 h de
maintien, 170 MPa (gauche) et 1000 MPa (droite).

Les analyses ont été effectuées a partir des modeles 3D en utilisant le logiciel libre et gratuit
Gwyddion. Ce dernier permet de visualiser et d'analyser les fichiers provenant du profilométre a
I'aide de nombreuses fonctions. Outre le fait d'extraire des profils des contacts, la modélisation des
pions a notamment été utilisée afin de déterminer les dimensions ainsi que les volumes de matiére

ayant adhéré aux pions.

6.3.2.1 Surface de contact

Les surfaces des contacts ont été déterminées afin d'évaluer les pressions de contact surfacique
finale. Pour une méme condition de température et de pression, les surfaces de contacts en fonction
des temps de maintien ne montrent pas de signe évident de fluage. C'est pourquoi les valeurs
reportées dans la Figure 6-20 représentent les moyennes de ces dimensions, déterminées a partir

des surfaces obtenues pour les différents temps.
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Figure 6-20 : Surface des contacts.

Les surfaces de contact sont calculées a partir des dimensions moyennes des traces résiduelles. Les
valeurs sont relativement constantes, a I'exception des essais a 20°C et 170 MPa qui présentent les
plus petites surfaces, comme illustrées sur la Figure 6-20. A l'aide de la surface des traces résiduelle
et de la force normale, il est possible d'évaluer les pressions de contacts surfaciques. Ces valeurs
sont consignées dans le Tableau 6-7.

Tableau 6-7 : Pressions de contact surfacique.

T P, (Hertz) P, (surfacique)
°C MPa MPa
20 110?000 %133
200 1107000 ?70
800 110?000 72’

Il apparait que I'influence de la phase dynamique sur la pression de contact avec le test statique est
importante. Cependant, ces pressions de contact surfacique doivent étre lues comme la limite
inférieure des pressions de contact réelles, car la répartition des forces n'est pas homogéne sur
I'étendue du contact. Bien que ces valeurs soient éloignées des consignes, l'usure fait partie du

mécanisme permettant de conditionner le contact et est inévitable.
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6.3.2.2 Coefficient d'usure dynamique

La période dynamique utilisée dans la méthodologie conditionne les contacts et participe aux
mécanismes d'adhésion. Afin de quantifier cette contribution, les coefficients d'usure (k) ont été

déterminés a l'aide de la formule de Archard [61] :

Fpd

H

v=k Eq. 6-1

Ou v est le volume usé, Fn la force normale, d la distance parcourue et H la durete.

L'avantage de cette équation est qu'elle permet de prendre en considération les variations de dureté
dues a la température, mais aussi les variations de force normale et de distance. Les valeurs de
duretés a chaud proviennent de la littérature [36]. Le volume usé a été calculé a l'aide de la
dimension moyenne des traces résiduelles et du rayon de courbure des pions. Les résultats des

coefficients d'usure sont représentés sur la Figure 6-21.
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~ 170MPa | ~ 1000 MPa
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0,00E+00 =—=—F" 1 . | . | . 0.00E+00 Attt
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Figure 6-21 : Coefficient d'usure dynamique.
Les coefficients d'usure sont significativement différents entre les deux pressions de contact et deux
ordres de grandeur les séparent, le maximum étant atteint a 1000 MPa. Des valeurs similaires a
celles obtenues a haute pression de contact ont été reportées dans la littérature [62]. En revanche,

les coefficients d'usure a basse pression de contact semblent faibles.

A basse pression de contact, le coefficient d'usure augmente avec la température. L'usure est
beaucoup plus prononcée a 800°C que pour les autres températures. A haute pression de contact,
le plus faible coefficient d'usure est obtenu a 500°C, mais reste trés proche de la valeur a
température ambiante. A cette pression de contact, I'usure est aussi plus importante a 800°C que

pour les températures inférieures.

La Figure 6-21 montre que l'usure est contenue jusqu'a 500°C. Ce phénomene est attribué a la

couche d'oxyde qui se forme sur le pion et le protége, ce qui est en accord avec les observations
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microscopiques. A 800°C, contrairement aux autres températures, toute la surface du plan est
recouverte d'un oxyde peu adhérent avant les essais. Lorsque cet oxyde de chrome est piégé dans
le contact, il peut amplifier I'abrasion par un processus d’usure a 3 corps. Cette hypothése permet

d'expliquer l'augmentation du coefficient d'usure observée a 800°C.

6.3.2.3 Profils des pions

Les profils ont été extraits au centre de la trace résiduelle, perpendiculairement a la direction de

déplacement, et sont présentés sur la Figure 6-22.
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Figure 6-22 : Profils des contacts en milieu de trace, perpendiculairement a la direction de test.

A température ambiante, les profils présentent des surfaces identiques entre les différents temps de
maintien. Les traces residuelles sont bien plus importantes pour la haute pression de contact, mais
dans les deux cas, la forme du pion semble essentiellement dominée par l'usure lors de la phase

dynamique.
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A 500°C, les profils montrent des traces d'usure bien plus importante qu'a 20°C. Ce sont notamment
les empreintes d'abrasion qui sont responsables de cette forme. A cette température, des différences
apparaissent sur I'évolution des profils en fonction du temps de maintien. A faible pression de
contact, la surface du pion semble de moins en moins endommagée a mesure que le temps

augmente. Ce qui est en accord avec les observations sur le coefficient de friction statique.

Les profils obtenus pour les essais a 800°C présentent des surfaces beaucoup plus irrégulieres pour
les deux pressions de contacts. L'adhésion de matiere est alors clairement visible comparativement
aux autres températures. Afin d'évaluer la quantité de matiere s'étant transférée sur le pion, les

volumes d'adhésion ont été déterminés.

6.3.2.4 Volumes d'adhésion

Le volume de matiere ayant adhéré au contact est évalué en déterminant le volume présent au-
dessus du plan créé durant la phase dynamique. Ce processus est réalisé sur les modéles en 3D,

mais afin d'illustrer ce concept, une illustration est présentée sur la Figure 6-23.
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Figure 6-23 : lllustration de la mesure du volume d'adhésion sur un profil de pion.

Cette mesure est largement influencée par la hauteur du seuil a partir duquel le volume est calculé

ainsi que par la planéité de la surface de contact. Une attention particuliere a donc été portée sur
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ces deux éléments. Néanmoins, cette mesure permet de comparer le comportement des échantillons

ainsi que d'observer les tendances. Les résultats de ces mesures sont présentés sur la Figure 6-24.

Figure 6-24 : Volume d'adhésion en fonction de la température et du temps de maintien pour une

pression de contact de 170 MPa et 1000 MPa (respectivement gauche et droite).

A température ambiante, le volume d'adhésion est inférieur & 1.10° mm? et reste stable pour les
deux pressions de contact. A 500°C, les volumes d'adhésion sont augmentés d'un ordre de grandeur
et présentent encore des valeurs similaires pour les deux pressions de contact. A ces températures
aucune tendance n'apparait a I'exception des essais a 500°C et 170 MPa. Dans ces conditions, le

volume chute légérement a mesure que le temps de maintien augmente.

C'est a 800°C que les différences sont les plus marquées avec un volume environ 4 fois plus
important pour les essais a 1000 MPa. Néanmoins la tendance est similaire entre les deux pressions

de contact avec une baisse du volume d'adhésion pour les longs temps de maintien.

6.4 Meécanismes d'adhésion

L'observation des contacts par les différentes techniques de microscopie ainsi que les analyses
effectuées en termes de composition chimique, topographie et de volume permettent finalement de
proposer des mécanismes d'adhésion responsables de I'évolution du coefficient de friction statique

dans les conditions d'essais.

A température ambiante et basse pression de contact, la rupture du contact se produit
majoritairement a l'interface entre I'oxyde de cobalt et le chrome. Une partie de la couche d'oxyde
peut cependant étre transférée sur le plan, laissant apparaitre une surface non oxydée de stellite
coté pion. Le mécanisme est similaire a haute pression de contact, mais la quantité d'oxyde de
cobalt formée est plus importante. Une plus grande quantité de matiére est donc transférée sur le
plan et certains contacts semblent rompre dans la couche d'oxyde de cobalt. Les mécanismes pour

les deux pressions de contact sont représentés sur la Figure 6-25. Le temps de contact n'a pas
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d'influence dans ces conditions car la température et la quantité d'oxyde dans le contact sont trop

faibles pour initier une réaction de diffusion.

Figure 6-25 : Mécanismes a 20°C pour la faible et la haute charge, respectivement a gauche et a

droite. (Indépendant du temps de maintien).

A 500°C les surfaces se recouvrent de leurs oxydes respectifs pendant la phase de stabilisation
thermique du tribométre et donc avant de fermer le contact. A cette température, la diffusion du

Pion Pion

— e - » 0 B0 Be— Oxyde de cobalt
| = = B

Plan Plan

cobalt dans son oxyde est rapide, et permet donc la formation d'une couche dense et protectrice
pendant la phase dynamique [63]. A faible charge, la rupture s'effectue principalement a l'interface
entre I'oxyde de cobalt et I'oxyde de chrome. Quelques zones tres localisées du pion présentent des
particules qui proviennent de la couche d'oxyde de chrome. Mais ce sont principalement des
fragments du film d'oxyde de cobalt qui sont transférés sur le plan. Une Iégere chute du coefficient
de friction statique avec le temps de maintien a été observée a cette pression de contact. Cette baisse
peut étre causée par une évolution des propriétés mécanique de la couche d'oxyde de cobalt sous

I'effet du temps et de la température, similaire a un frittage.

A haute pression de contact, les analyses chimiques ont montré la présence d'un oxyde de
composition en chrome et cobalt variable et intermédiaire a celles correspondantes aux matériaux
des pions et des plans. Ce dernier semble donc étre un mélange des oxydes provenant des deux
corps. Cet oxyde mixte a été retrouvé sur les deux parties du contact, mais ne compose pas la
majorité du contact. Le coefficient de friction statique augmente légérement durant les premiéres
heures du contact avant de se stabiliser. Ce comportement est opposé a celui observé a basse
pression de contact pour la méme température. Si la densification de la couche d'oxyde de cobalt
semble diminuer la force de frottement statique, la couche d'oxyde mixte semble quant a elle
l'augmenter. Une competition entre ces deux phénoménes permet d'expliquer les observations
faites sur la friction statique. Les mécanismes pour ces deux pressions de contact sont représentés

sur la Figure 6-26.



99

| Pion I Pion
<+— Oxyde de cobalt

¥ Oxyde mixte

<+— Oxyde de chrome
Plan Plan

Figure 6-26 : Mécanismes a 500°C pour la faible et la haute charge, respectivement a gauche et a

droite. (Indépendant du temps de maintien).

Le comportement & 800°C est plus complexe et, en plus d’étre différencié par les pressions de
contact, il évolue grandement en fonction du temps de maintien. A cette température I'oxyde mixte

semble jouer un role prépondérant dans I'évolution du coefficient de friction statique.

A faible pression de contact et pour un temps de maintien d'une heure, la rupture se produit
majoritairement dans la couche d'oxyde mixte. Dans certaines zones du pion, un transfert d'oxyde
de chrome a été détecté. Un transfert d'oxyde de cobalt est aussi visible sur le plan. Cependant ces
zones restent minoritaires. Pour un temps de maintien de 4h, la majorité de lI'oxyde mixte est
retrouvé sur le plan. Cette couche semble donc plus cohésive et la rupture se produit a l'interface
de I'oxyde de cobalt et de I'oxyde mixte. La diffusion du chrome dans son oxyde est trop faible
pour former une couche dense dans des conditions dynamiques [63]. Cependant, lorsque le contact
est maintenu, la mobilit¢é du chrome semble suffisante pour affecter la couche d'oxyde. La
densification de la couche d'oxyde mixte semble donc étre la cause principale responsable de
I'augmentation de la friction statique. Ce mécanisme est représenté sur la Figure 6-27.
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<+— Oxyde mixte
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Figure 6-27 : Mécanismes a 800°C et faible charge pour les temps de maintien de 1h et 4h,

respectivement a gauche et a droite.

A haute pression de contact, le volume de matiére ayant adhéré sur le pion est bien supérieur mais
le mécanisme impliqué reste similaire a celui observé pour 170 MPa. Pour un temps de maintien

d'une heure, la rupture se produit dans la couche d'oxyde mixte avec une partie de I'oxyde de
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chrome ayant adhéré au pion. Aprés 4 h de maintien, la surface du plan est recouverte d'une couche
d'oxyde mixte cohésive. Le volume d'adhésion est plus faible que pour une heure de contact et
semble indiquer que la rupture s'est produite plus proche de I'interface entre I'oxyde de cobalt et
I'oxyde mixte. Un schéma de ce mécanisme est présenté sur la Figure 6-28. Cependant, les valeurs
du coefficient de friction statique sont bien plus faibles dans ces conditions par rapport a la faible
pression de contact et ce comportement n'est observé qu'a 800°C. Par exemple, pour un temps de
maintiens de 8 h, le coefficient de friction statique est environ 2 fois plus faible et vaut ps = 1.87.
Un meécanisme permettant d'expliquer cette observation serait la transformation de la phase CFC
du cobalt en phase HCP, a l'interface du pion et de son oxyde. Les conditions de température et de
pression de contact sont favorables pour entrainer cette transformation de phase [44, 45, 46, 47].
Bien que la présence de cette phase n'ait pas été détectée par DRX, cette hypotheése reste la plus
probable afin d'expliquer ce comportement. Cependant, et notamment parce que I'échantillon n'a
pas été retiré du four a la fin des essais les plus long (8 et 16 heures), il est possible que le cobalt
HCP soit oxydé apres sa formation ce qui rend sa détection impossible a température ambiante.

Pion Pion
+— Oxyde de cobalt
‘ Plan | ‘ Plan |

Figure 6-28 : Mécanismes a 800°C et haute charge pour les temps de maintien de 1 h et 4 h,

<+— Oxyde mixte

«— Oxyde de chrome

respectivement a gauche et a droite.

D'une maniére genérale la rupture du contact lors des essais statiques se produit a l'interface ou
dans la couche d'oxyde qui a été formeée et compactée pendant les étapes précédant I'essai statique.
Les analyses chimiques ont montré que cette couche est composée principalement d'oxyde de
cobalt et d'oxyde de chrome. Les oxydes riches en cobalt proviennent principalement de l'usure du
pion lors de la phase dynamique, tandis que ceux riches en chrome proviennent de I'oxydation de
plan. L'oxyde de cobalt a été détecté sur tous les échantillons, contrairement a I'oxyde chrome qui
n'intervient qu'a partir de 500°C mais dont la présence est largement plus marquée a 800°C.
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L'influence du temps de maintien reste limitée a 20 et 500°C, contrairement a 800°C ou un

mécanisme d'adhésion différent a été observé.

6.5 Conclusions

La méthodologie de mesure du coefficient de frottement statique a été appliquée avec succes sur
les échantillons de stellite 6 et de chrome dur. 1l a été possible de mettre en évidence une évolution
de la friction statique avec la température, mais aussi avec le temps de maintien. L'analyse des
contacts a permis de définir les mécanismes d'adhésion responsables de I'évolution du coefficient
de frottement statique. Il apparait alors que la couche d'oxyde formé pendant la période dynamique
joue un réle majeur dans la friction statique. La rupture des contacts se produit a I'interface ou dans
la couche d'oxyde et de nombreux transferts de matiére sont observés autant sur les pions que sur
les plans.

A température ambiante, les données de friction statique sont relativement stables et similaires pour
les deux pressions de contact. La couche d'oxyde impliquée est essentiellement composeée de cobalt

provenant du pion en stellite 6. Une partie de cet oxyde a adhéré sur le plan.

A 500°C et faible pression de contact, le coefficient de friction statique décroit lentement avec le
temps de maintien. Ce type de comportement n'est pas observé pour les autres conditions d’essais.
Ce phénomeéne a été attribué a la présence d'une couche d'oxyde protectrice formée pendant la
période dynamique et dont les propriétés tribologiques pourraient évoluer dans le temps en faveur

d’une plus faible friction.

A 500°C et haute pression de contact, le coefficient de friction statique reste stable et a une valeur
similaire a la température ambiante bien que le contact ne soit pas équivalent. Dans ce cas, le
contact est caractérisé par la présence d'un oxyde mixte, provenant d'un mélange des oxydes de
cobalt et de chrome.

A 800°C, l'oxydation du pion ainsi que celle du plan est plus importante que pour les autres
conditions. Ces deux oxydes sont en partie mélangés lors de la phase dynamique et sont piégés
dans le contact statique. Pendant les premiéres heures de maintien, le coefficient de frottement
statique augmente fortement. Durant cette période, la fracture semble se produire dans la couche
d'oxyde mixte. Lorsque le coefficient de friction statique se stabilise, soit aprés 8 h a 170 MPa ou

4 ha1000 MPa, la fracture semble se produire a I'interface de I'oxyde de cobalt et de I'oxyde mixte.
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Ces observations sont par ailleurs appuyées par des mesures de volumes d'adhésion. Le coefficient
de frottement statique est significativement plus faible pour la plus haute pression de contact. Ce
phénomene peut étre lié a la transformation de phase existant dans les stellite mais il n'a pas été

possible de la mettre en évidence par DRX.

Dans les conditions d'essai de I'étude, les indicateurs tribologiques montrent que les performances
de couple de matériau sont améliorées a 500°C. En effet, d'un point de vue dynamique le coefficient
de friction est plus faible (ux = ~0.35 a 500°C contre px = ~0.70 a 20°C) et le coefficient d'usure
est similaire pour une méme pression de contact. Les essais statiques montrent un comportement
proche de celui & température ambiante. A haute pression de contact les coefficients de friction
statiques sont relativement stables avec le temps de maintien et affichent des valeurs similaires
proches de us = 0.7. Le comportement est différent pour 500°C et 170 MPa ou une baisse du
coefficient de friction statique a été observée, de s = 0.42 pour 30 secondes de maintien a s =

0.21 pour 16 heures de maintien, ce qui semble bénéfique.

Le comportement & 800°C montre que ce couple de matériaux n'est pas adapté pour cette
température. C'est notamment la présence de la couche d'oxyde mixte qui provogue de mauvaises
performances en friction statique. Ce résultat semble contre-intuitif en regard des données de
friction dynamique. En effet, bien que les coefficients de friction dynamique soient identiques a
ceux obtenus & 500°C, le coefficient de friction statique atteint des valeurs entre 1.5 et plus de 10

fois supérieures a celles obtenues a 500°C, en fonction de la pression de contact.
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CHAPITRE 7 CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES

La friction statique est un aspect particulier de la tribologie. Contrairement a la friction dynamique
qui se produit lorsque deux surfaces sont en mouvement relatif, la friction statique intervient alors
gu'aucun mouvement n'est apparent. Le coefficient de friction statique se réfere a la force maximale
de friction mesurée au moment du déplacement. Bien souvent I'endommagement des surfaces par
ce type de friction est matérialisé par des traces d'adhésion avec un transfert de matiere d'une
surface a l'autre. Plusieurs mécanismes peuvent étre observés comme la déformation plastique des
aspérités, I’encrage mécanique et la création de liaisons physiques ou chimiques entre les matériaux
impliqués dans le contact. Les interactions impliquées se produisent aux points de contact entre les
matériaux sur une surface qui peut étre significativement inférieure a l'aire apparente de contact.
Lorsque les surfaces sont mises en contact, leurs aspérités les plus hautes peuvent se déformer
plastiquement et augmenter la surface d'interaction. Du fait de la cinétique de certains de ces
mécanismes, le coefficient de friction statique est généralement influencé par le temps de contact.

Les valves quart-de-tour sont des dispositifs typiquement utilisés sur des services critiques afin de
pouvoir fermer rapidement le flux. La technologie A-USC, qui équipera les prochaines générations
de centrales thermiques, prévoit d'utiliser une température de vapeur de 760°C. Les matériaux
constituant les valves doivent donc pouvoir fonctionner aprés avoir subi de longues périodes
d’immobilité, sous charge et sous tres hautes températures. Velan, qui fait partie de la chaire
industrielle MIC-CSE, a un intérét a la compréhension des mécanismes intervenant durant les

premiers instants du mouvement d’une valve lors de son ouverture ou de sa fermeture.

C'est afin de pouvoir évaluer le comportement tribologique sous hautes températures que le
HTT800 a été concu. Le développement de cet équipement a été effectué par I'entreprise Tricomat
en collaboration avec le LaRFIS. Ce systeme possede notamment la capacité de mesurer le
coefficient de friction statique & une force normale maximale de 200 N et jusqu'a une température
de 800°C. Ces propriétés conférent au HTT800 un caractere unique. Une mesure de coefficient de
friction statique a une température donnée comporte deux étapes principales. Durant la premiere,
le contact est maintenu fermé pendant une période de temps déterminé et n'est soumis qu'a I'effet
de la force normale. L'essai de friction statique est réalisé lors de la seconde étape, en augmentant
progressivement la force de tangentielle d'une fagon contr6lée. La force de friction maximale

obtenue avant le déplacement permet de définir le coefficient de frottement statique. Le contrle
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des forces a été un point critique sur lequel le HTT800 a été optimisé. Des modifications ont
notamment été effectuées sur le bras de chargement afin de réduire les défauts d'alignement

pouvant conduire a I'apparition de forces non désirees.

Une méthodologie de mesure non conventionnelle a été élaborée afin de simuler les conditions
pouvant s'opérer dans les valves jusqu'a une température de 800°C. Celle-ci permet de mesurer le
coefficient de frottement statique dans un régime stable avec une bonne répétabilité. La mesure de
la fiction statique est précédée d'une période d'usure dynamique pendant laquelle des débris
peuvent étre formés a I'image des conditions réelles d'utilisation. Durant cette phase il est possible
de déterminer certains parametres dynamiques comme le coefficient de friction dynamique et le

coefficient d'usure, ce qui est un atout.

La méthodologie a par la suite été appliquée sur un couple de matériaux utilisés classiqguement dans
I'industrie des valves, le stellite 6 et le chrome dur. C'est notamment I'influence de la pression de
contact, de la température et du temps de maintien qui ont été étudiés. Les deux pressions de contact
sélectionnées permettent de simuler les pressions de contact retrouvées dans certaines valves
produites par Velan. Ainsi, une pression de contact de 170 MPa représente la pression moyenne et
1000 MPa la pression maximale entre la sphére et son siége. A température ambiante et pour les
deux pressions de contact, le coefficient de friction statique a montré un comportement stable avec
le temps de maintien. A 500°C, le coefficient de friction statique n'est pas constant avec le temps
de contact et les comportements observés pour les deux pressions de contact sont opposés. En effet,
a basse pression de contact, I'augmentation du temps de maintien a entrainé une baisse du
coefficient de friction statique tandis qu'a haute pression de contact c'est une Iégére augmentation
qui a été observée. Dans les deux cas, le coefficient de friction statique reste contenu a des valeurs
inférieures a celles obtenues a température ambiante. A 800°C, le coefficient de friction statique
augmente fortement avec le temps de maintien. Les valeurs maximales atteintes sont beaucoup plus
élevées que pour les autres températures. Ainsi, a basse pression de contact, la valeur maximale est
plus de 8 fois supérieure comparées a celle obtenue a 500°C. A haute pression de contact, c'est une

valeur 3 fois supérieure qui a été mesurée.

Les analyses en termes de microstructure, de composition chimique et de topographie ont permis
de proposer un mécanisme d'adhésion pour chaque température. Les défauts observés sont

principalement liés a I'abrasion, a l'adhésion et au grippage. A 20 et 500°C, la formation d'une
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couche d'oxyde de cobalt protectrice semble responsable des bonnes performances. L'augmentation
du coefficient de frottement statique pour les hautes températures a été attribuee a la présence d'une
couche d'oxyde mixte forme pendant la période dynamique et dont la cohésion semble évoluer avec

le temps de maintien.

Les données de friction statique et dynamique sont complémentaires et lorsqu'elles sont couplées
avec une analyse du contact, elles permettent d'avoir a disposition toutes les informations
nécessaires a la compréhension des mécanismes impliqués. Cependant cette méthodologie
comporte un inconvenient non négligeable lié a la phase dynamique. L'usure du pion provoque une
baisse significative de la pression de contact réelle, dont la limite inférieure est donnée par la
pression surfacique. Cependant cette période a été jugée nécessaire afin de se rapprocher des
conditions d'utilisations réelles. Une solution pourrait étre d'appliquer une force normale plus

importante aprés la phase dynamique afin de prendre en compte I'effet de l'usure.

Par ailleurs cette étude montre que le suivi de I'évolution de la force nécessaire pour actionner une
valve pourrait permettre de prédire sa défaillance. En effet, lorsque les surfaces montrent des signes
d'endommagements intenses liés a lI'adhésion et au grippage, le coefficient de friction statique
augmente et devient supérieur a 1 apres un temps de contact de seulement 30 secondes.
L'installation d'un capteur de force sur l'actionneur pourrait donc étre une solution permettant
d'optimiser la maintenance des valves. Cette solution trouverait naturellement sa place sur des

valves instrumentées et connectées a systeme d'acquisition.

Plusieurs analyses pourraient venir affiner et valider les mécanismes proposes. Tout d'abord, il
serait utile de compléter I'analyse MEB-EDS avec l'observation en coupe des pions et des plans. Il
serait également possible de réaliser des essais de microdiffraction par microscopie électronique
en transmission afin d'essayer de détecter la présence d'une phase HCP du cobalt en extréme surface
d'un pion. Il pourrait également étre intéressant de modifier la surface du plan afin de permettre
une évacuation des débris car I'influence de la quantité d'oxyde semble jouer un réle majeur dans
le frottement statique. Finalement, afin de juger de la performance du stellite 6 dans ces conditions,
il serait nécessaire de le confronter a d'autres matériaux. La configuration opposant le stellite a lui-

méme pourrait étre une premiére approche.

Plus généralement, il a été démontré que les capacités du tribometre étaient suffisantes pour

répondre a I'exigence d'une etude scientifique. Cependant, cet équipement pourrait encore étre plus
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performant concernant la mesure du déplacement. En effet, celle-ci étant assurée par I'actionneur
électromagnétique, elle prend en compte la déformation du porte pion. Une solution serait de
mesurer le déplacement du porte-pion, au plus pres possible du contact, par rapport a un point fixe

de la structure.
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ANNEXE A - SPECTRE EDX

Spectre 2 : Surface non oxydée d'un pion a 20°C
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Spectre 3 : stellite oxydée transféré sur le plan a 20°C.
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Spectre 4 : Surface du plan a 20°C.
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Spectre 5 : Surface oxydée du pion a 500°C
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Spectre 6 : Surface non oxydée du pion a 500°C.
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Spectre 7 : Particule de chrome provenant du plan a 500°C.
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Spectre 8 : Particule de stellite oxydee a la surface d'un plan a 500°C



117

Weight %

Spectre 9 : Surface d'un plan a 500°C
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Spectre 10 : Particule a la surface d'un pion a 800°C
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Spectre 11 : Surface d'un pion a 800°C.
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Spectre 12 : Bord d'une particule a la surface d'un pion a 800°C.
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Spectre 13 : Particule a la surface d'un plan a 800°C.
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Spectre 14 : Zone arraché sur une plan a 800°C.
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Spectre 15: Surface d'un plan a 800°C.
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Spectre 16 : Adhésion d'oxyde de chrome a la surface d'un pion (800°C, 1000 MPa, 1 h)
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Spectre 17 : Oxyde mixte a la surface d'un pion (800°C, 1000 MPa, 1 h)
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Spectre 18 : Oxyde de chrome visible dans une zone arraché du plan (800°C, 1000 MPa, 1 h)
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Spectre 19 : Oxyde mixte en surface du plan (800°C, 1000 MPa, 1 h).



