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Mots clé: Traitement superficiel, Biomatériaux, Plasma ionique, Acier inoxydable,
Oxygene.

RESUME:

Nous avons déposé de ’oxygéne sur un substrat en acier inoxydable austénitique par la
technique du plasma tonique. Les échantillons ainsi elabores, avant qu’il subissent des
testes tribologiques, ils ont €t€ caractéris€s par microscope optique, mMmiCroscope
electronique a balayage (MEB), diffraction des rayons X (DRX) et la spectrométrie de
rétrodiffusion de Rutherford (RBS).

Les resultats obtenus montre la faisabilité du revétement par I"implantation ionique.
L'analyse par spectrometrie de rétrodiffusion de Rutherford (RBS) semble trés appropriée
pour etudier les échantillons élaborés étant donné leurs faibles épaisseurs (quelques
milliers d'A°).

Key words: Superficial ireatment, Biomaterials, Plasma tonic, stainless steel, Oxygen.

ABSTRACT:

We have deposited oxygen on to austenitic stainless steel substrate by ionic plasma
technique. The samples elaborated, were characterized by optical microscopy, Scanning
Electron Microscopy (SEM), X ray diffraction (XRD) and the Rutherford backscattering
spectrometry (RBS).

The results obtained demontrated the faisabilité of coating biomaterials by such methed.
The analysis by Rutherford backscattering spectrometry (RBS) appear very appropriate
for studying the elaborated samples because of their small thickness (some thousands
A®).
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Intoduction

INTRODUCTION GENERALE

La surface d'un meétal [d'aprés HACHETTE] c'est la partie extérieure, visible, d'un
corps, qui constitue la himite de l'espace qu'ill occupe. Elle se caractérise, entre autres ; par une
composition chimique, une structure cristallographique, une morphologie, un champ de
contraintes et une rugosité. Un traitement de surface est une opération qut modifie une ou

plusieurs de ces caractéristiques sur une profondeur habituellement inférieure au millimétre.

La recherche de matériaux biocompatibles et biofonctionnels, utilisés sous des
conditions de sollicitations de plus en plus sévéres, conduit a un développement des
traitements thermochimiques qui ouvrent des perspectives dont l'intérét s'est affirmé ces

derniéres années, tant a I'échelle industrielle qu'au niveau de la recherche.

La nécessité d'augmenter la durabilité des piéces et de réduire le cott des maténaux
ont fait des traitements thermochimiques une option souvent incontournable dans le domaine
biomédical ou les biomatériaux occupent une part importante et une grande partie (environ

15%) du marché des technologies biomédicales.

Selon la définition du consensus de Chester (1931), les biomateriaux sont des
matériaux destinés a &tre en contact avec les tissus vivants, et/ou les fluides biclogiques pour
evaluer, traiter, modifier les formes, ou remplacer tout tissu, organe ou fonction du corps. Le
domaine des biomatériaux est une science dont la reconnaissance par les diverses institutions
scientifiques et universitaires (en terme de création d'instituts spécialisés dans ce secteur) est
trés récente et n'excéde guerre deux décennies alors que l'industrie de ces matériaux existe
depuis fort longtemps. Les biomatériaux peuvent étre considérés comme la revolution

thérapeutique de cette fin de siecle [1].

.. L'intérét de cette.étude, concerne toutes les surfaces soumises au. frottement pour

lesquelles il est nécessaire d'étudier l'avantage d'un revétement ainsi que de mettre en valeur

l'importance du domaine des biomatériaux.



intoduction

Ce rapport serra divisé en quatre chapitres.

Dans le premier et le deuxiéme chapitre nous effectuerons une etude théonique sur les

techniques de deépot sous vide et les mecanismes en frottement-usure.

Le troisieme chapitre est une étude expérimentale qui consiste en une présentation des
différentes techniques utilisées dans nos travaux expérimentaux tels que le microscope
optique, le microscope électronique 4 balayage (MEB), la diffraction des rayons X (DRX) et

la spectrométrie de rétrodiffusion de Rutherford (RBS).

Dans le quatriéme chapitre, nous allons suivre une démarche expérimentale sur un
.
grand nombre d'échantillons en aciers inoxydabies austénitiques, afin de déterminer ['effet du

dépdt d'oxygene sur ces aciers.

Et enfin nous terminerons notre travail par une conclusion générale

(¥ 3
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Chapitre 1 Géneralités sur {es technigues de dendt sous vide

Chapitre I

Généralités sur les techniques de dépot sous vide

1.1 introduction

Les applications des couches minces sont multiples, toutefois on trouve toujours 4 la
base le méme principe : utiliser un matériau composite dont les propriétés de surface soient
différentes de ceile du matériau massif. On utilise ensuite ces matériaux ainsi recouverts dans
un nombre croissant d’applications telles que :
+» Prévention des corrosions chimiques ;

*+ Trbologie, outils de coupe
< Biomatériaux ;
¢ Résistance 4 la corrosion a haute température |

+»» Décoration, etc.

Une grande variété de matériaux sont utilisés pour produire ces couches superficielles,
appelées plus généralement « couches minces». Citons les métaux, alliages, composés
réfractaires (oxydes, nitrures, carbures), les composés intermétalliques (Ga, Ag), et les

polymeéres.

L2 Mécanisme de croissance des couches

~ L’étude de la formation et de la croissance des couches mince a fait I’objet de

nombreuses études et spéculations ainsi bien du point de vue théorique qu’expérimentales [2].

L’étude des modes de croissance est généralement menée in-situ dans une enceinte de
- dépdt ultravide a ’aide d’un spectromeétre Auger ou 4 rayon X et de la spectroscopie de

désorption thermique.
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En général, les procedés de depots sont constitues par trois étapes fondamentales : une
étape de génération des espéces déposées, une autfe de transport de ces espéces de la source
au substrat et une troisieéme qui consiste a la croissance des couches déposées.

On distingue trois types de croissance lorsqu’un phénomeéne d’interdiffusion intervient

entre le film et le substrat [2 ] :

a) Croissance bidimentionnelle ( FRANK VAN DER MERVE) . une couche ne commence
a se former que lorsque la préce’deﬁte est remplier (figure I.1) ; L’énergie de liaison entre

le film et le substrat est supérieure a celle qui existe entre les atomes du dépot.

O
O
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Fig.L1 croissance bidimensionnelle dite de FRANK VAN DER MERVE.

b) Croissance tridimensionnelle (VOLMER WEBER) : elle correspond a une énergie de

liaison entre le film et le substrat trés faible (figure 1.2).

O

O
OCo o0

Fig. 1.2 croissance tridimensionnelle dite de VOLMER WEBER.

¢) Combinaison des deux modes précédents (STARSKI - KRASTANOV SK) la
croissance débute de fagon bidimensionnelle poﬁr évoluer vers une croissance

tridimensionnelle avec formation d'tlots (figure 1.3)
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Fig L3 combinaison des deux modes ou croissance de type Starski krastanov

1.3 Domaines d'application des couches minces

Les couches minces sont appliquées dans plusieurs domaines, nous pouvons citer les

applications suivantes: '

a) Fonctions optiques: couches sur verres pour comstructions d'immeubles, miroirs,
lunetterie. . etc.

b) Fonctions électriques: transistors, circuits intégrés, isolants électrigues. .. etc.

¢y Fonctions mécaniques : couches résistant a ’érosion ou a I’usure, couches dures pour
outils de coupe. .. etc.

d) Fonctions chimiques - couches résistant a la corrosion, dépéts sur pieces de moteurs
et de réacteurs. .. etc.

e) Fonctions biomédicales : protection pour piéces implantées dans le corps humain
telles que valves cardiaqﬁes, prothéses diverses (hanches, genoux, etc), implants

dentaires.

I.4 Préparation des surfaces et adhérence des couches

L’interface entre la surface d’un matériau solide et la couche mince que 1’on y dépose

détermine de nombreuses propriétés physiques et électriques du couple. Citons la résistance

i
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de contact, le piégeage, la recombinaison d’électrons et I’adhérence de la couche déposée sur

50N Suppoft.

Une definition pratique du terme « bonne adhérence » est que la zone interfaciale ne
provoque pas un décollement de la couche pendant le montage ou les conditions normales de

travail.

L’adhérence est une propriété macroscopique qui dépend des liaisons au travers de la
zone d’interface, des contraintes locales, et des causes qui peuvent entrainer une rupture
d’adherence. Ces causes sont essentiellement les contraintes diverses qui peuvent 8tre
mécaniques (cis;iil]ement, fatigue, arrachage) ; thermiques (hautes et basses températures,

cycles de variations de température) ; chimiques (corrosions).

Une bonne adhérence est conditionnée par les facteurs suivants :

+ Liaisons atome déposé-atome solide de surface dans la zone interfaciale ;
¢ Un minimum de contraintes locales dans cette zone ;

¢ Absence de mode de fracture ou de déformation.

¥

L.5 Classification des techniques de dép6t

Pour la classification des techniques de dépot, nous proposons les deux présentations
suivantes [3]:

a)

¢ En milieu de vide poussé :
- Evaporation sous vide ;
- Dépot par faisceaux d’ions ;

- Epitaxie 3 jet moléculaire.

¢ En milieu de plasma : -~
- Sputterning (pulvérisation) ;
- lon plating ;

- Dépdt par clusters ionisés.
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¢ En milieu de gaz réactif :
- C.V.D ( dépot de vapeur chimique) ;
- P.CV.D(CVD activé par plasma haute frequence).

b)
Dépdts sous vide
" | Physique (PVD) - Chimique (CVD)
Evaporation | Sputtering Croissance thermique
[on plating - Croissance thermique
assistée par plasma PCVD

1.5.1 Evaporation sous vide

L’évaporation sous vide est une technique qui permet de produire des vapeurs de
divers maténiaux, puis de transporter ses vapeurs sous un bon vide et de les déposer sur un ou
plusieurs substrats. Les vapeurs sont obtenues & partir des matériaux que ’on désire déposer
et qui sont chauffés soit par effet JOULE dans des creusets {5 ] ; par couplage d’un éénérateur
haute fréquence sur un creuset ; faisceau laser, ou un arc électrique. Le processus de dépét
s’effectue sous un bon vide ( 10° 4 10 Torr) ce qui fait que les atomes évaporés ne subissent

pratiquement pas de collisions et se déplacent en lignes droites [3].
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I.5.2 Dépét par pulvérisation

La pulverisation cathodique est un procedé de dépét sous vide fonctionnant a froid,

dans un gaz maintenu a pression réduite (107 a 107 Torr).

Le matériau a déposer appelé matérian cible est introduit dans ’enceinte a vide, sous
forme d’une plaque. Cette cible est fixée sur une électrode refroidie (la cathode) qu’on porte a
une tension négative. Une deuxiéme électrode (I’anode) est disposee parallélement a la cible,
a une distance de quelques centimetres. Dans de nombreux cas ’anode sert de porte-substrat,

elle est généralement maintenue a la masse [4].
I.5.3 Dépot par ion plating

L’ion plating est un terme utilisé pour définir une technique de dépot dans laquelle la
surface du substrat, puis la surface de la couche déposée, tout au long du processus de dépdt,
sont soumises a un bombardement par des particules énergétiques dont I’énergie est suffisante
pour entrainer des changements de la région interfaciale et des propriétés de la couche, par-

rapport au méme dépdt sans bombardement.

Typiquement, {’ion plating prend place dans une enceinte a vide ot existe un plasma
de gaz inerte, la différence essentieile avec un appareil de pulvérisation étant que c’est le

substrat qui est polarisé , et donc qui est bombardé par les particules énergétiques.

I.5.4 L’implantation ionique

L’implantation ionique est une technique qui permet de modifier les caractéristiques

chimiques, physiques ou électriques des couches superficielles de corps solides.
Cette modification est obtenue de la maniére suivante :

On crée dans une source des ions a partir d’un gaz ou d’un solide en phase vapeur,

puis on acceélére ces ions jusqu’a leur communiquer des énergies pouvant atteindre plusieurs
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centaines de KeV, et on les projette sur une cible solide ol ils pénétrent ; la profondeur de

peénétration dépendant de I’énergie des ions, de leur masse et de la nature de la cible.

[.5.5 Epitaxie par jets moléculaires

La méthode consiste a faire interagir dans une enceinte a tres basse pression résiduelle
(souvent inférieure a 10™'° Torr), des flux atomiques ou moléculaires sur un substrat porté a
température convenable. Il s’agit ¢ 'homoépitaxie si le substrat est de méme nature que la

couche déposée, ou ¢ hétéroépitaxie dans le cas contraire.
1.5.6 Dépots par vapeur chimique CVD (chimical vapor deposition)

Le CVD est une methode qui permet de réaliser des dépots solidessur un substrat
chauffé , a partir d’un précurseur gazeux et d’une réaction chimique. On peut déposer ainsi
des métaux, alliages, intermétalliques, bore, silicium, carbone, borures, siliciures, carbures,
nitrures, oxydes, etc. L’épaisseur des dépdts peut aller de fractions de micron a plus d’un

centimetre.

1.5.7 Dépots par vapeur chimique assisté par plasma PCVD

(Plasma assisted chemical vapor deposition)

Le PCVD est une méthode qui permet de réaliser des dépdts solides a partir d'un
précurseur gazeux et d'une réaction chimique assistée par une décharge électrique. Ces

décharges électriques peuvent étre de deux types [3].

%+ Soit des plasmas thermiques, tels que des arcs électriques a la pression
atmosphérique;

“* Soit des plasmas "froids" tels que des décharges entretenues a basses pressions.

Le princtpal avantage du PCVD par rapport au CVD est la possibilité de déposer des
couches sur des substrats qui sont i des températures relativement basses (en général

inférieures a 300°C).
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Chapitre I1

Théorie générale du frottement et de I'usure

1.1 Introduction

Le frottement, c'est d'abord le contact de deux surfaces et ensuite le déplacement relatif de

ces deux derniéres.

D'aprés ODEC[1969] : c'est la force résistante tangentielle a I'interface commune entre
deux corps lorsque, sous I'action dune force externe, un corps se déplace ou tend & se déplacer

relativement a la surface de l'autre [6].

L'usure est une conséquence directe du frottement [7], elle se produit inévitablement
lorsque deux corps en contact glissent 'un sur l'autre et se traduit par un eniévement de matiére.

Elle est généralement dommageable mais peut aussi étre bénéfique, par exemple lors du rodage.

De nombreuses classifications d'usure existent, les principales sont [3] :
Usure par abrasion
Usure par adhérence (soudure 4 froid)

Usure par corrosion

0O 0 o o

Usure par fatigue des maténaux.

L'usure est un phénomeéne complexe, son étude fait intervenir un grand nombre de parametres,
de modes d'observations et de processus physiques, et qu'il est impossible d'isoler un parametre
pour l'étudier & part. C'est en outre, un phénomene qui fait intervenir 2 la fois la mécanique et les

propriétés des maténaux.

Les régles déduites de l'étude sciemtifique du frottement et de I'usure ne sont pas toujours
appliquées [8]. L'accroissement continu des puissances massiques qui se traduit par des

augmentations de vitesses, de charges. de contraintes et de températures, oblige a considérer de

10
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plus en plus ['aspect tribotechnique du probleme posé.

La tribotechnique comprend l'étude du frottement et celle de l'usure, ainsi que la recherche des
minima de ces deux facteurs dans le cas des contacts et la nature des lubrifiants, il v aura des
possibilités de contact entre les aspérités superficielles, affectant ainsi, le coefficient de frottement

qui limitera son influence & 'usure simple ou entrainera l'accident de surface.

I1.2 Phénoméne de base en mécanique des surfaces

I1.2.1 Energie de surface

On  caractérise une surface par le travail nécessaire pour créer un défaut & partir d’un

cristal parfait [ 9 ). L’énergie superficielle est définie par:
dw=-8dA4 ‘ : (Ir.1)

d w étant le travail nécessaire & l'accroissement de la surface dA.

& étant la tension superficielle s'opposant a cet accroissement (force/longueur )

L'énergie libre de GIBBS est donnée classiquement par :
dG=dH - 1dS - SdT ' a1.2)

La température, le volume et la pression étant constanig,on peut écrire  dG=23 dA etsid est

‘indépendante de A, on aura
G=54 a1.3)

" On résume les propriétés de l'énergie de surface
o elle est numéniquement proche de la tension superficielle ;

a Elle est indépendante de l'orientation cristalline et du plan cristallin considéré.
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Chapitre IT Theéorte genérale du frottement et de l'usure

11.2.2 Géométrie de surface

Comme chaque surface présente de nombreuses irrégularités, donnant une rugosité
moyenne qui peut €tre importante, méme pour un poli spéculaire (figure I1.1), et des défauts de
forme plus au moins marques, le contact entre deux solides n'intéresse pas leurs surfaces entiéres.
Celui-ci concerne les €léments discrets de ces surfaces (figure [1.2) dont les aires cumulées

forment la surface réelle de contact [10].

Nttt B

Fig.Il.1 schéma montrant la rugosité
d’une surface usinée

o
~ D o

Fig IL.2 contact réel entre deux surfaces .

L'existence de ces contacts discrets, modifie sensiblement, par exemple, les champs de

contrainte dans la zone de contact.

I1.2.3 Composition de surface

Une surface métallique comprend au moins une couche de métal écroui et un couche

d'oxyde (figure 11.3)

12



Chapitre 11 ' Theorie géhérale du frottement et de l'usure

o oxyde 0.01 - 0.1 um
VXY intense déformation 1- 2 um
wmem  couche de_beilby 0.Tpum

\\\ déformation 5- 10 um

o ! \\\ faible déformation 20 - 50 um

Fig. I1.3 Schéma d'une surface métallique polie montrant
la topographie et la structure en surface {11 ].

11.2.4 Contact de deux sur{aces

Le contact de deux surfaces peut se decrire de deux maniéres différentes, mais
complémentaires. La premiére fait intervenir les énergies superficielles, la seconde des processus

mécaniques.

{a) Le contact du point de vue mecanique : Amener deux surfaces en contact avec une certaine
charge, c'est déformer ces deux surfaces. La déformation se propage sur une certaine profondeur

et peut atteindre le domaine plastique du matériau.

Vu le schema II.1, le contact réel ne se fait qu'au Sommet des aspérités qui encaissent donc

toute la charge appliquée et atteignent le domaine plastique du matériau.

(b) Deux corps pressés I'un contre l'autre ne se séparent que si une force de signe opposé leur
est appliquée. En effet, mettre deux corps en contact, c'est aussi créer une interface par
l'annihilation de deux surfaces. Chacune de ces entités étant caractérisée par une énergie libre. Le

travail d'adhésion de ces entités peut s'écnire {6] :
Wab = Ya+Ybh- Yab (11.4)

Dans cette équation, Wab représente le travail ou {'énergie fourni pour séparer une aire unité de

contact entre les matériaux a et b. Cette séparation nécessite la création de deux énergies de

13



Chapitre I1 Theorie générale du frottement et de 'usure

surface, Ya etYb respectivement, mais aussi la destruction d'une interface qui avait une quantité

d'énergie d'interfaceYab.
11.3 Association des atomes et leurs conséquences pour le frottement

Lorsque deux corps de structure différente vont frotter I'un contre l'autre, les conditions de
température et de pression microlocalisee vont amener des atomes superficiels & s'associer ; selon
la nature du couple de frottement, nous obtiendrons, a l'interface, toute {a gamme possible qui va

des composés chimiques aux mélanges mécniques.
I1.3.1 Association chimique des atomes

Deux atomes de corps différents, peuvent s'associer pour former une molécule stable, avec

un arrangement atomique qui présente un niveau d'énergie minimale.

Les matériaux sont généralement électropositifs avec peu d'électrons sur le niveau
extérieur et peuvent entrer en combinaison pour donner des composés métalliques ou
intermétalliques fragiles favorisant la résistance au grippage. Certains corps électronégatifs & six
ou sept €lectrons de valence, donc susceptible de se combiner aux métaux : le chlore comme dope
des huiles de graissage, ou le souffe qui, en se diffusant dans la couche superficielle améliofe la

tenue de cette couche en frottement {12].
11.4 Approche globale du frottement et d'usure

Un tribosystéme est composé de trois corps {13]. Le premier et le second corps sont les
antagonistes, formés de leurs volumes et de leurs couches superficielles crées par leur frottement

(les couches d’oxydes par exemple). Le troisiéme est l'interface entre le premier et le deuxieme

corps : il est composé de transfert de débris, de lubrifiants, ...etc.

14



Chapitre 1 Théorie generale du frottement et de 'usure

En terme de masse, les échanges dans un tribosystéme sont schématisés sur la figure 11.4
avec [12] :

o () formation des particules d’usure ;

o (II) gain de matiére di au transfert de matiere de l'interface vers le corps 1 et 2 ;

. (III) transfert direct entre le 17 et le 2'°™ corps ;

o (IV) gjection des débris hors du contact.

. C 1
» | volume » Couches orps
<+ superficielles
jRi x
v _'_I I
< debris lubrification Interface
' % Corps 3
II
it .
» volume Couches Corps 2
44— superficielies

Fig. I1.4 tribosystéme

l'usure d'un corps, peut alors s'écrire sous la forme :
W=-W+Wy+Wn 11.3)

Le signe + comrespond a un gain de matiere

Le signe - correspond 2 une perte de matiére

I e e



Chapitre I _ Théorie ¢énérale du frottement et de {'usure

En terme de transfert d'énergie, 'approche est basée sur 'observation suivante : durant un
processus tribologique, 'énergie introduite dans le tribosystéme est supérieure a celle qui en sort.
La différence entre ces deux energies et ['énergie de frottement qui intervient dans les trois parties
du systeme. Elle peut étre divisee en plusieurs termes correspondant a différents modes

d'absorption de I'énergie par les matériaux (figure I1.5)[14].

Energie Tribosystéme Energie
introduite : Corps let 2 transmise
Fi Interface (s) Et

Energie de
frottement
Ef=Ei-Et

Fig.IL5 énergie dans un tribosystéme

I1.4.1 Création et piégeage de débris d"usure

La creation des debris, débute quand le matériau n'accommode plus les déformations.
PLAY [15] a établi un modeéle bidirectionnel ou la formation des débris d'usure s'effectue par
remplissage des creux, formes par la rugosité de la surface qui sont vides au départ et par les
débris arrachés aux surfaces (figure I1.6). Les premiéres particules se détachant des massifs sont

piégees dans le contact.
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Plan transparent

ou transiucide en
imouvement Pion fixe
continu

debris

Z Fig I1.6 formation des troisiémes corps [14].

En d'autres termes, les débris piégés dans le contact forment un troisieme corps qui diminue
l'interaction entre les premiers corps et les protégent au moins partiellement conire l'usure. Ce
concept d'autoprotection suggere la définition suivante : un bon matériau de frottement sacrifie la

surface pour sauvegarder son volume [6].
I1.4.2 Comportement du troisi¢éme corps

Le comportement du troisiéme corps au cours du frottement, dépend de plusieurs paramétres :
essentiellement, de sa dureté et de son maintien a la surface {(adhérence). Le maintien des débris
- dans le contact est gouverné dune part par la géométrie du contact, c'est-a-dire sa capacité a
retenir les débris, et d'autre part par leur adhérence ; plus 1es p_ar;iculcs adh_érgm JUX Premiers

corps et aussi entre elles ; moins elles seront chassées du contact [14].

Le comportement dépend aussi de la_rhéologie du troisiéme corps qui est liée plus
particuliérement & l'aptitude des débris a s'agglomérer entre eux et i former des couches

interfaciales continues suffisamment résistantes pour créer une barriére efficace entre les surfaces.

17
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IL5 Facteurs influencant le frottement

11.5.1 Influence des propriétés mécaniques

Linfluence de la dureté et de la ténacité dépend du type de contraintes appliquées a la surface

du matériau [16].

Lorsque la contrainte de cisaillement & l'interface est prédominante (exemple usure adhésive et
usure abrasive), la dureté est généralement le facteur le plus important. Dans le cas ou la pression

normale est plus élevée (érosion & grande vitesse, érosion par cavitation), l'effet de la tenacité est

plus important [14].

11.5.2 Influence des propriétés de surface

Selon ROBINOWICZ [17], linfluence de la topologie des surfaces (rugosité) n'intervient
que dans les cas extrémes, I'état poli tend & augmenter le coefficient de frottement a cause de
l'accroissement de l'aire de contact réelle, de méme I'état fortement rugueux conduit & des
coefficients de frottement élevés. Cette fois A cause des aspérités de trés grandes amplitudes qu'il

faut surmonter pour que le déplacement se produise.

Outre la topologie des surfaces. On trouve la contamination qui est un parametre important
de frottement. Cette contamination affectant au total quelques dizaines d'Angchtrém sur la surface
est hee 4 la nature du milieu ambiant. L'influence la plus marquée est celle de I'oxygene [18]. Si
cette couche d'oxyde est suffisamment résistante et épaisse, elle peut, en empéchant le contact
métallique des deux surfaces antagonistes, modifier considérablement le coeffictent de frottement.
En effet, les particules d'oxydes libérées peuvent se comporter de deux manicres différentes :
< Siloxyde est pius dur que le métal : il y aura effet d'abrasion ,

% Sil'oxyde est plus mou que le métal : il y aura effet de lubrification.
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Chapitre 111 Ftude expérimentale

Chapitre Iil

Ftude expérimentale

ITI.1 dispositif expérimental

Le schema genéral de l'apparetl est représenté sur la figure [II.1. Il est principalement

compose d'un geénerateur électrique, d'une enceinte a décharge et d'une installation

d'élaboration des atmosphéres de traitement.

Arrivé du gaz

g

I\ 4 Piece a

traiter
Géneérateur S —— /
/ enceinte

- ~

|_Groupe a vide

I

\

Plateau

Fig ITL.1 Schéma de principe d'une installation de plasma ioniquef18]

I11.1.1 Principe

Le traitement est réalisé par décharge électrique luminescente stable entre deux électrodes
montées dans une enceinte contenant un gaz oxygéné i basse pression (environ 10° Torr)
(fig.JIL.1) {21]. Au voisinage de la cathode (piéce a traiter), ol se fait la chute de potentiel, les

ions formes et accelérés viennent bombarder {a surface des pieces & traiter.
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Chapitre IIT Etude expérimentale

Le plasma est constitué d'espéces : ionhs, atomes, €lectrons...etc. dérivés du ou des gaz
introduits, ils constituent un milieu actif fortement agité et doté d'une énergie importante. Il a
pour effet [19] :

% Echauffement de la piéce;

< Décapage par pulvérisation cathodique en arrachant, grice a I'énergie cinétique des ions,
des atomes superﬁciels— du métal ; I'effet de ce décapage est de provoquer un nettoyage des
surfaces, les amenant 4 un état physiquement propre, notamment en éliminant la couche
de passivation, et les rendant ainsi trés réactives |

“ (eénération des espéces réactives vis-a-vis de la surface 2 traiter;

“+ A l'approche de la cathode, les ions vont étre fortement accélérés en raison de

l'intensité du champ €lectrique a cet endroit.

II11.1.2 Production du plasma

~ On realise dans un four une décharge luminescente ou plasma en utilisant l'enceinte
constituant le laboratoire du four comme tube a décharge dans lequel la cathode est le support
des piéces a traiter et l'anode les piéces du four. Pour obtenir la décharge luminescente, il est
nécessaire d'installer, par pompage, une pression réduite dont la valeur dépend du mélange
gazeux. En pratique, aprés avoir réalisé un niveau de vide inférieur a celui nécessaire au
fonctionnement, on introduit un gaz plasmagéne pour atteindre une pression généralement
comprise entre 10” et 10°° Torr. Une différence de potentiel comprise entre 300 et 1000 V,
produite grice a un générateur d'énergie, est appliquée entre la cathode et l'anode. Il se

developpe ainsi un plasma luminescent au voisinage de la surface des piéces [20].
IIL.2 Technique d'observation

Les propriétés mécaniques ( Rm, A) dépendent de la constitution du matériau, c'est-a-dire
non seulement de sa composition chimique, mais aussi de l'organisation des diversesphases
presentes donc de sa microstructure. Pour bien comprendre les comportements des matériaux
en service et pour pouvoir controler leurs propriétés, il est nécessaire de décrire et de

quantifier leur microstructure.
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Plusieurs types d'appareil permettent d'étudier la microstructure des materiaux. Chacun a
un domaine d'application particulier, selon le grossissement qu'il permet d'atteindre, le mode

d'observation ou encore la taille des objets qu'il permet d'observer [22 | 23].

\4

Microscope optique;

Microscope électronique a balayage (MEB);

v

#» Microscope electronique a transmission (MET).

IT1.3 Diffraction des rayons X

Les rayons X de longueur d'onde A sont un outil trés utilisé depuis le début du siécle
pour la caractérisation de la matiére. En effet, leur diffraction permet de déterminer
l'arrangement des atomes qui compose le matériau et leur rémission est caractéristique de la

composition chimique de celui-ci [24].

La diffraction & pour ongine un phénomeéne de diffusion par un trés grand nombre
d’atomes. Chaque grain d’un métal polycristallin, lui-méme monocristallin est constitué d’un
empilement régulier d’atomes. Cet empilement s’ordonne en réseaux de plans cristallins.
Dans ce réseau, les rayons diffusés ont des relations de phase entre eux qui peuvent étre
destructives ou constructives suivant [’angle du faisceau incident. Les directrices

constructives correspondent au faisceau diffracté sont définies par la loi de Bragg .

I11.3.1 Loi de BRAGG

Pour qu’il y ait un rayon diffracté il faut que les différentes ondes arrivent en phase,
c’est a dire que la différence de marche entre ces ondes doit &tre égale a un multipie entier de

la longueur d’onde utilisée. Ceci se traduit par la relation de BRAGG (figure 111.2) [25, 26] :

2dsin@=n 1)
avec d . distance inter-eticulaire 6 : angle de diffraction
A : longueur d’onde du faisceau incident n : ordre de diffraction
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. r—4

Normale aux plans

Rayons x diffractants N
incidents -ayons x
diffractés
e /‘ 26 /
drig N
d N Plans diffractants de

distances dug

v

Fig I11.2 diffraction des rayons x

Si1 on mtroduit d wq = d / n, on obtient la forme de la loi de BRAGG qu’on utilisera

par la suite [Annexe 1] :
2dasin@= A (111.2 )
I11.3.2 Méthodes de diffraction

La loi de BRAGG comporte trois parametres, dwa, 0, A , dont le premier est déterminé
par la nature du cristal. Pour réaliser les conditions de diffraction sur une méme famille de
plans (hkl), un seul des deux parametres restants 0 et A peut étre arbitrairement fixé, l'autre
étant nécessairement variable ; le choix du paramétre variable déterminera deux méthodes de

diffractions [27,28] :

o 8 fixé, A variable : méthode de LAUE ;

a A fixé, O vanable: méthode des poudres. |

La deuxiéme méthode est utilisée surtout en meétallurgie, car les échantilions
polycristailins sont équivalents aux particules de la poudre. Ces particules étant orientégsau
hasard et donnent lieu au phénoméne de diffraction de telle sorte que dans chaque direction

d'espace qui respecte la loi de BRAGG il y a un faisceau diffracté. Le lieu des rayons
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diffractés est un cOne de révolution ayait pour axe le faisceau incident et pour demi-angle au
sommet ['angle 8 (figure II1.3). Le lieu des rayons diffractés d'ordre successifs par la famille
de plans (hkl) est constitue par la famille de cdnes de révolution coaxiaux ayant leur sommet
commun dans |'échantillon, de demi-angle au sommet 20; 26,, ....,28, respectivement

{figure 111.4).

échantillon

Faisceau %>
L =2

incident l

Céne de diffraction”
(faisceau diffracté)

Fig IIL.3 céne de diffraction Fig. II1. 4 famille de cine de révolution

111.3.2.1 La technique déffractométrique

Pour détecter les faisceaux diffractés , on emploi soit la technique photographique , ot
les photons du rayonnement déclenchent une réaction chimique sur le film photographique ,
soit la technique diffractométrique dans laquelle un détecteur électronique remplace le film

(figure 1I1.5).
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échantillon

4 detecteur

amplificateur

l

1r{1__pnmante ¢ ordinateur

Cercle de
focalisation

Cercle de
focalisation

Fig IIL5 pn'néipe du diffractométre
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L'échantillon est plan. La source "s" des rayons x est placée sur le cercle "C" de
diffractometre, le plan de référence de I'échantillon passe par 'axe du diffractométre et peut
tourner autour de cette axe a une vitesse constante et réglable ( ©w=d0/dt), la fente "F" d'entrée

d'un compteur placee sur le cercle "c" tournera a une vitesse constante ( ©'=2m).

I11.4 Analyse Des Phases

la phase, est donc l'amplitude du rayonnement monochromatique diffracté par un
cristal, est fonction de la position des atomes. Inversement, la connaissance de l'amplitude de
diffraction dans toute les directions de 'espace est théoriquement suffisant pour reconstituer la

posttion des atomes dans la maille, donc la structure du cristal [26].

I11.4.1 Analyse qualitative des phases (méthode A.S.T.M)

Quelque soit le montage employé, la méthode des poudres fournit une liste de valeurs
mesurées dm=d(hkl)/n associées 4 des intensités Im; cette liste n(dm,Im) est caractéristique
d'une espece cristalline, la liste des dm étant spécifique du réseau, celle des Im étant

spécifique de la structure.

En comparant les différentes listes obtenues avec les différentes listes du fichier
A S.TM (american society for testing materials), on pourra donc identifier. ia phase ayant
diffusé suivant un certain angle de diffraction bien défini.

L'inconvénient de cette méthode est I'impossibilité d'analyse de substances nouvelles

et difficulté d'application aux mélanges. Bien siir cette méthode n'est envisageable que si on a

les fichiers A.S.T.M 4 notre disposition.

II1.4.2 Analyse quantitative des phases

Cette analyse se fait a partir de I’intensité intégré des pics ( figure II1.6 )
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L’intensite intégréed’un pic de diffraction d’une famille de plans { hkl }d’une phase j

est donnée par :

L=K*R*X ({11.3)
Avec: Y X, =1 (1I1.4)
X : titre de la phase considérée ( diffraction volumique ) ;
R;  : Pouvoir réflecteur ;
K : Constante tenant compte des conditions d’examen (A, I, r).

Si on €limine le facteur K, on obtient [a relation suivantef Annexc 17

. .
X =i (II1.5)

AT

7 7

Intensité en CPS
{counts par second)

Imax

Intensité intégrée

Bruit de fond

Angle de diffraction
{20) en degrés

Fig II1.6 intensité intégrée

IIL.5 Spectrométrie de rétrodiffusion de Rutherford (RBS)

L’un des avantages fondamentaux de la spectrométrie de rétrodiffusion de Rutherford
(RBS) (Rutherford backscattering spectrometry) pour l'étude des interfaces est lié au fait que

¢’est une technique non destructive car les dommages causés a 'échantillon sont relativement
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faibles. L utilisation de la technique pour I'étude des couches minces et des interfaces n’a pris
son essor que grace au développement des moyens informatiques et des logiciels de

simulation rapides sur micro-ordinateurs [29].
II1.5.1 Concepts de spectrométrie de rétrodiffusion

I11.5.1.1 Principe

Le principe d’un systéme d’analyse par spectrométrie de rétrodiffusion de Rutherford
(RBS) est représent¢ par la figure II7. L'échantillon est irradie par un faisceau
monoenergitique d'énergie Eg- Typiquement, le courant du faisceau d’ions est de quelques
dizaiﬁeé de nA et la surface irridiée est de I"ordre de mm®. Les particules rétrodifusées sont -
détectées par un détecteur approprié qui délivre un signal analogique. Ce signal est traité par
unt anatyseur qui subdivise son amplitude en une série d’incréments égaux. Chaque incrément
est numeroté et désigné par le terme canal. A la fin de I’analyse, chaque canal a enregistré un
ensemble de coups. Le signal délivré en sortie du détecteur multicanaux consiste en un tracé

du nombre de coups en fonction du canal.

La relation entre I'énergie d’une particule rétrodiffusée et détectée et le numéro du
canal dans lequel la particule est comptée dépend généralement du réglage de la chaine

electronique et doit étre déterminée expérimentalement.

Cette relation est une droite définie habituellement par sa pente (KeV/canal) et son

ordonnée au canal zéro {énergie au canal zéro) [29].

111.5.1.2 Distribution en profondeur {30]

La figure IIL.8 illustre le principe de base de la spectrométrie de rétrodiffusion de

Rutherford.
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Porkicules incidenkes

Echantilion | [ Energie

Eg

Particules

h : . Source d’énercie
retrodiffusees =

Analyseur de
particules

AN

| Analyseur

: < .
multicanneau Sortie

Fig.JIL7 principe de analyse RBS

Fig.I11.8 perte d’énergie de la particule incidente
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Lorsqu'un faisceau de particules incident d’énergie Eo, de vitesse V, et de masse M,
bombarde une cible constitue d’atomes de masse My au repos, apres collision élastique la
particule incidente perd une partie de son énergie et diffuse dans une direction faisant un

angle 0 avec une vitesse V, et une €énergie E; telle que :

k= £ /E, = {0, - Msin? 8)"* + M, cosO1/(M, +M,)} (111.6)
ou encore
K= { [ - (s, /00, sin? 0] + (41,701, )cose / (1M, /Mg)}‘ (7

K est appelé facteur cinématique.

La figure II1.9 représente les variations du facteur cinématique K en fonction de

I’angle O ét du rapport M;/M;.

Fig II1. 9 Variation du facteur cinématique K en fonction de
Pangle 0 et du rapport M /M [30].
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Chapitre 1
Si la diffusion se fait a une profondeur x, il faut alors tenir compte des pertes d’énergie de la

particule avant et aprés diffusion sur I'épaisseur x/cosd; et x/cos0; ; E étant I'énergie de la

particule juste avant la diffusion :
(I11.8)

13

x/cos6, = - [dE /(dE / dx)
dE/dx est appelé perte d’¢énergie par uniteé de longueur, dE mesurant la variation d’énergie sur
la profondeur dx. D’une maniére analogue, aprés la diffusion on aura :

£ s
x/cos, = - [dE/(dE/ dx) (111.9)
E

H1.5.1.3 Facteur de pertes d’énergie [30]

Si, en premiére approximation, on considére que dE/dx est constant le long du trajet

aller (in) et constant le long du trajet retour (out) les équations (II1.6) et (1I1.7) se réduisent 4

(111.10)

E =FE, ~{x/cosf, \dE /dx) |

et
(JI1.11)

A E} = KE— (x/COSHZXdE/Cix) Jourl

en éliminant E de ces deux équations, on obtient :

KE,-E = {_(K/cos@t](dﬂ'/dx) |, + {1/ cosé, XdE / ) Lm}"

La quantité KEq est déterminée par le front du spectre de rétrodiffusion et correspond a

I'énergie des particules diffusées par les atomes en surface de I'échantillon.

(II1.12)
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'energie E; est la valeur mesurée pour une particule diffusée par un atome a une

profondeur x. En introduisant la quantité AE = KE,-E;, on peut écrire :

AE=[S].x (I11.13)
Avec.
[S]= (K 7cosO XaE 1 te) | +(1/cos6, X/ k) |, | (14

[S] est appelé facteur de pertes d’énergie et permet de donner une approximation linéaire 4 la

courbe AE={(x) de la figure III.10.

AF

Perte d’énergie

Profondeur de pénitration.

FigIIL10 relation entre la perte d’énergic AE et la
profondeur x. Le symbole [S;] est obtenu dans le cas de
I’approximation de I’énergie de surfuce.
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deux types d’approximations peuvent étre utilisées :
1) Approximation d’énergie de surface : pour des régions proches de la surface, I'épaisseur
x est faible et les variations relatives d’énergie le long du parcours sont également faibles.

(dE/dx);y est alors approximé par E, et (dE/dX)au par KEo. Dans cette approche I’expression de

[S] devient :

[S1= |(k/coso YaE /dix) |, +(1/ cos6, dE/ ) |, | (JI1.15)
2) Approche de I'énergie moyenne :Lorsque la longueur du parcours devient importante,
une meilleure approximation peut étre obtenue en choisissant une valeur moyenne constante

pour dE/dx, ce qui revient i définir une énergie moyenne lors du parcours aller et sur le

parcours retour défime par
E_=1/2]E(Ax)+E,] (111.16)
E,. =1/2[E +kE(Ax)] o (HI.17)

la valeur de E dans les équations précédentes est inconnue mais peut &tre estimée de

diverses maniéres dont la plus simple consiste a considérer que la perte d’énergie est :
AE=kE,-E; (111.18)
est également répartie entre le trajet aller et le trajet retour de la cible et on peut écrire:

E,=E,-(1/4)AE | (II1.19)

E  =E +{/4)AE (111 20)
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Chapitre IV

Techniques expérimentales et résultats

IV.1 Matériau utilisé

Compte tenu de l'objectif de notre €tude a savoir la réalisation d'un dépdt sur un
matériau travaillant en frottement usure. Nous avons utilisé comme substrat, un acier
inoxydable austénitique (13-8) largement utilisé dans le domaine biomédical pour
I'élaboration  d'implants chirurgicaux, il représente encore prés de 90% des matériels
d'ostéosynthese et il conserve aussi sa place dans la panoplie des matériaux utilisables en

prothese osseuse ou dentaire [31, 32].

Afin de connaitre la concentration des différents éléments contenus dans cet alliage,
deux échantillons rectangulaires de 50*20 mm® de surface sont analysés au laboratoire de

BCR (Bordj Ménaiel). Cette analyse a révélé la composition suivante:

Elément Concentration Elément Concentration | Elément Concentration
chimique en % poids chimique en % poids chimique en % poids
C .043 Ni 13.58 W 0.0674
Si 0.330 Al 0.0438 Sn 0.0150
Mn 1.71 Co 0.216 As 0.0122
0.0266 Cu 0.331 B 0.00071
S 0.00711 Nb 0.0156 Fe 64.510
Cr 16.09 Ti 0.469
Mo 237 \% 0.1000

Tableau I'V.1 Composition chimique du substrat.

D'aprés l'analyse de l'acier on a constaté , que la composition chimique rentre dans la

fourchette des aciers inoxydables austénitiques de type 18-8 (304 selon la norme ASTM).

Pour avorr plus d'informations sur la structure de notre acier et sur les phases
existantes, nous avons effectué des observations métallographiques, une anaiyse par
diffraction des rayons X (DRX) ainsi qu'une analyse par spectrométrie de rétrodiffusion de

Rutherford (RBS)
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IV.2 préparation des substrats

Les echantillons a l'origine étaient des plaques longues puis on les a découpé: sous
forme de plaques carrézsde 10*10 mm’ de surface (Imm de hauteur) (figure IV 1), Cette

forme d'échantillons, permet de mieux maitriser les dépots obtenus.

10 mm

=

1 mm

[0 mm

Fig 1V.1 Forme des échantillons.

Ensuite ces échantillons ont subi un polissage mécanique sur une série de papiers abrasifs de
granulomeétrie croissante 360, 400, 600, 1000, puis 1200 et enfin nous avons effectué un
polissage de finition sur un drap dur imprégné de pates diamantées afin d'avoir une surface
plane et brillante (aspect nﬁroir) de fagon a ce qu'elle ne présente aucune rayure susceptible

de géner les examens ultérieurs.

Comme, il est nécessaire de réaliser les traitements sur des surfaces propres, les
echantillons sont lavés a l'alcool propanol-2 (iso-propancl (CH;);CHOH) pour une durée de

10 minutes puis séchés a ['aide d'un papier mouchoir,

Enfin, les échantillons ont subi des traitements de surface 4 'oxygéne pour des

durées différentes afin de comparer les effets de ce traitement.
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IV.3 Analyses métailographiques

1V.3.1 Substrat non traité

(a) Observation métallographique

Aprés polissage mecanique aux papiers abrasifs de granulométrie croissante suivie
d'une finition & I'alumine et une attaque a I'eau régale glycérinée de composition chimique
[34 ]:
e Un volume d'acide nitrique (HNO;);
e Trois volumes d'acide chlorhydrique (HCI);

e Trois volumes de glycérine.

L'attaque a €té realisée a température ambiante pendant quatre minutes. La micrographie du

substrat est illustree sur la figure IV.2

Fig. IV.2 Micrographie du substrat avant traitement (X 500).
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La micrographie de notre substrat avant traitement montre bien une structure austénitique qui

se reconnait par la presence de nombreuses macles, et par la forme polyédrique des grains.

[V.3.2 substrat traité
a) Analyse métallographique

Apres polissage mecanique aux papiers abrasifs de granulométrie croissante suivie
d'une finition a l'alumine, on a effectué des observations pour différent agrandissement d'un
échantillon traité a l'oxygéne pour une durée de 12" sur un microscope electronique a

balayage (MEB). Les micrographies obtenues sont illustrées sur la figure [V 4a, b, ¢ :

el lewI-

Fig. IV.4 observation sur MEB d'un échantillon traité 12".
A/ coté non dépit (X600). B/ coté traité ( X 10000)
(/ coté traité (X 20000).
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L'observation du coté non dépot (figure IV .4a) montre l'état de surface de notre

substrat, avec apparition des points noirsqui sont dii a I'écran du microscope électronique

balayage utilisé.

Les figures TV .4b, ¢ nous montrent l'apparition de deux variétés de zones; des zones
claires qui représentestle substrat et des zones sombres qui représentes le dépdt. Nous
remarquons que le dépdt n'est pas uniforme sur toute la surface de I'échantillon, il se présente

sous forme de bandes.

D'aprés ces observations, nous pouvons dire que les couches déposées sont trés
A . . a
. minces. Cela a été constaté aprés les observations de la topographie de la surface des dépdts

effectués au microscope électronique 4 balayage (MEB) en utilisant les électrons secondaires.

(b) Analyse par la diffraction des rayons X (DRX)

Pour la caractérisation des phases existant.. dans notre substrat nous avons utilisé un

diffractométre de type PW 1710 BASED, muni d'une anticathode en cuivre dont la longueur
d'onde A = 1.54060 A°.

L'indexation des pics a été effectué & l'aide des fiches ASTM (6-0696, 31-619 et 19-

615), les spectres obtenus sont représentés sur la figure IV.5

nous remarquons que notre acier présente une orientation préférentieile due
probablement au laminage car le rapport d'intensité des pics n'est pas conforme 4 celui se

trouvant dans les fiches ASTM, on note cependant la disparition de certains pics; (a(110),

a(200)).

Aprés indexation nous avons constaté une présence importante de ferrite; cette ferrite
peut provenir de la-ferrite 8 de haute température, ou bien de la transformation de l'austénite
lorsqu'il est maintenu & des températures comprises entre 500 et 800°C. La présence de cette

ferrite peut étre justifiée par les traitements thermiques ultérieurs subit par notre acier.
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Les résultats de l'analyse en diffraction X (figure IV.5) classique nous ont permis
d'identifier uniquement les pics relatifs au substrat non traité et deux pics d'oxyde Fe;O; a
26=31° et 26=36° La formation de I’oxyde de fer Fe;O; est due a son énergie libre (AG)
minimale par rapport aux deux autres oxydes de fer FeO et Fe;04 donc stabilité maximale

[annexe 2].

Comme |'épaisseur de la couche d'oxygéne déposée est faible, l'utilisation de la
technique de diffraction X sous incidence rasante est plus recommandée puisque l'angle
d'incidence du faisceau X est constant et rasant par rapport a la surface de I'échantilion (de
quelques dixiemes de degrés a un ou deux degrés). Dans ces conditions, la profondeur de
penétration du faisceau dans le matériau est fonction de cet angle, ce qui implique des
profondeurs d'analyse variables. Il est ainsit possible d'analyser des couches trés superficielles

dont I'épaisseur peut varier de quelques dizaines d'Angchtrém [33, 24]
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IV.4 Coloration des aciers inoxydables austénitiques traités

Pour suivre les changements de couleurs de notre substrat sous l'effet de I'oxygéne
deposé. Nous avons prélevé cing €chantillons pour chaque état de surface et on a réalisé les
tests de coloration de la maniere suivante:

» Un échantillon non traité et non poli (figure [V.6a);

» Un échaptillon non trait€ et poli (figure I'V.6b);

» Trois échantillons polis ont subit des traitementsa l'oxygéne pour des durées

différentgs 1", 4" et 6" (figure IV .64, c, d, e).

On a pns des photos sur un microscope optique de ces cing échantillons, les couleurs ainsi

obtenues sont repreésentées sur les figures ci-dessous.

Fig. 1V.6a échantillon non traité et non poli (X200).
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Fig. IV.6¢c échantillon poli et traité 1* (X200).
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Fig.IV.6e échantillon poli et traité 6" (X200).

42



Chapitre IV Technique expérimentales et resultats

Nous remarquons que les couleurs varient en fonction de la durée de traitement et par

conséquent en fonction de la couche d'oxygéne réalisée. Ces couleurs sont résumées dans le

tableau I'V 2.
échantillon Durée de traitement Couleurs obtenues

1 Non traité, non poli Noir " + blanc
2 Non traité, poli blanc
3 12 marron
4 4" Violet
s 6" Bleu

(1) la couleur noir due aux impuretés ( carbures, oxydes, porosités,

contractes...)

Tableau IV.2 Les couleurs obtenues sur les substrats examinés.
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La figure [V.7 représente une photo prise sur un microscope optique (X500) d'une partie d'un

echantillon poli et traiter a I'oxygéne pendant six heures (6".

.

Fig. IV.7 échantillon poli et traité 6" (X500).

Dans la figure IV .5 | nous remarquons l'apparition de trois couleurs; jaune, marron et bleu. En
effet ces trois couleurs préesente::le passage de la couleur du substrat non traite (blanc) a la

couleur du substrat traité (bleu).
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IV.S Mesure par spectrométrie de rétrodiffusion (RBS)

IV.5.1 Appareillage

Les expériences ont été effectuées sur un accélérateur électrostatique de particule de
type Van de Graff installé au centre de recherches nucléaire a Alger. Pour cette analyse on a
utilisé le faisceau d'ions He" qui posséde une énergie de 2 MeV et de résolution AE/E = 5,10,
comme il posseéde une intensité d'environ 30 & 40 nA et un diameétre de 2 mm au niveau de
I'échantillon. Ce faisceau tombe perpendiculairement a la surface de I'échantillon.

-

1V.5.2 Interprétation des sp‘éctres;}’:f

Une interprétation compléte d'un spectre de rétrodiffusion de Rutherford nécessite
l'utilisation d'un programme de calculs qui permet & partir d'une structure théorique de

I'échantillon une comparaison avec le spectre expérimental enregistre.

Nous avons effectué des dépéts d'oxygéne sur des aciers inoxydables austénitiques
P Xy q

pour des durées différentes afin de mieux comparer les résultats obtenus .

Les figures IV.8a, b, c montrent les spectres RBS obtenus sur des couches d'oxygéne
déposées pour des durées de 1°30 min., 2® et 4. Les spectres mettent en évidence deux fronts:

un front de fer au canal 560 et un autre front légére au canal 200 qui correspond a l'oxygéne

déposé.

Nous remarguons qu'il n y a pas une différence sur ces trois spectres malgré les durées
de traitement qui différent. Cette indifférence est due a I'état de surface qui n'est pas poli et aux
couches d'oxygéne déposées qui sont trés minces par conséquent 'oxygéne se dépose dans les
pores de la surface. Nous remarquons aussi que les spectres ne mettent pas en évidence la

formation de paliers qui suggéreraient la formation d'alliage de surface ou de composés de

stoéchiometrie constant.
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7000
6000 |
5000
4000
3000
2000
1000

Fe

NORMALIZED YIELD

176 151 226 301 376 451 526 601 676 751 826 901 976

CHANNEL .

Fig. IV.8a Spectre RBS d'un échantillon traité (1* 30min.)

8000

6000

4000

2000

NORMALIZED YIELD

1 122 243 364 485 606 727 848 969

CHANNEL

Fig. IV.8b Spectre RBS d'un échantillon traité (2*)
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Fig. IV.8c Spectre RBS d'un échantillon traité (4')
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IV.6 Caractérisation tribologique
IV.6.1 Dispositif expérimental

Le tribométre d'essai est de type Plan/Plan (figure IV.9), réalisé dans le laboratoire

biomatériau (ENP) qui sert pour la mesure du coefficient de frottement et la détermination du

taux d'usure entre deux piéces en frottement.

Le principe consiste & frotter deux piéces l'une sur l'autre par la transformation du
mouvement rotatif d'un moteur électrique en un mouvement rectiligne oscillatoire du porte-
échantillon sur lequel est fixé un échantillon (le substrat). Le deuxiéme échantilion (le
frottant) est fixé sur un systéme qui permet l'application d'une charge normale bien
déterminée sur la surface de contact des deux échantillons par la compression d'un ressort de
raideur K égale 4 1.5 N/mm. Le mouvement est transmis' directement de l'arbre moteur a la

broche porte-échantillon a F'aide d'un excentrique variable.

aniagoniste
moteur 5

Frottant

44—
Mouvement de

transiation va et vient

Fig. IV.9 Représentation schématique du tribométre Plan/Plan utilisé
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IV.6.2 Conditions opérateires

Q

Les échantillons : dans notre étude le frottant est une plaque carré de dimension 10*15
mm’ (2 mm d'épaisseur) d'aciers inoxydables, animé d'un mouvement de translation sur
des substrat en aciers inoxydables austénitiques ayants subit des traitements superficiel s

a l'oxygéne pour des durées différentes.

La charge [annexe 2}: pour eviter tout ¢chauffement du moteur on a fixé la charge 2 300 g

(3N) par une compression du ressort de 2 mm . Ceci nous donne une pression de 3.10* Pa.

Distance de glissement : le maneton est fixe sur la position r =1 mm, ce qui donne une

distance de glissement L=2%r=2 mm.

Vitesse de glissement moyenne [annexe 2): la tension est fixée a 120 V d'ou une vitesse
de rotation de I'axe du moteur n = 2200 tr/min. soit 2900cycles par minute pour une

charge de 3 N (300g). La vitesse moyenne est €gale:
Vimoy = (2¥N*L)/60 = 0.15 mv/s.

Temps : il est fixé a cinq minutes. Ce qui donne 11000 tours. soit 11000 cycles pour cing

minutes,

La température : dans nos essais la température est celle du milieu ambiant.

IV.6.3 Moyen d'investigation

Pour pouvoir suivre I'évolution de l'endommagement des échantillons soumis au

frottement, nous avons procédé aux observations des surfaces usées a l'aide d'un microscope

optique.
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IV.6.4 Résultats et interprétation

Afin de mieux comparer les résultats de nos essais, les micrographies ont étés prisent

pour différents états de surface, et ¢a avant et aprés frottement.

La micrographie de la surface d'un échantillon non traité avant frottement est illustrée
sur la figure IV.10a. Elle nous montre un état de surface plan avec apparition des rayures
légéres dues aux polissages. Le méme échantillon apres frottement est représenté sur fa figure
v, Idb, nous remarquons que l'état de surface de l'antagoniste s'est dégradé et présente des
rayures plus accentuées paralléles au sens de glissement provoqué par le frottant, ainsi que la

formation des débris d'usure qui reste piégés dans les creux de la surface, ce qui est représentg

par les points noir.
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Fig. IV.10 Traces d'usure et formation des débris pour un échantillon non traité(X100).
A/ avant frottement. B/ apreés frottement.
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La figure IV.1la montre la micrographie de la surface d'un échantillon traité 1"a
l'oxygene avant frottement, nous remarquons que la surface est marron et présente des légéres
rayures. Sur la figure IV.11b; qui montre la micrographie de la méme surface aprés frottement,
nous remarquons la disparition de la couleur marron et apparition de celle du substrat avant
traitement (blanc) ainsi que la formation des débris d'usure ce qui s'explique que la couche

déposee est trés minces et ne résiste pas aux frottements.

Les figures IV.12a, b et IV.13a, b montrent les micrographies des surfaces des
échantillons traités 4" et 6" successivement a l'oxygéne. Avant frottement, les surfaces
présentent des couleurs et des légeres rayures. Aprés frottement, nous remarquons la
disparition de la couleur de ces surfaces par conséquent la disparition de la couche déposée
sous forme de débris d'usure qui restent en parti piégés dans les creux des surfaces et l'autre

parti est évacuée hors de la surface de contact.
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Chapitre IV

(X100).

Ifl

usure et formation des débris pour un échantillon traité

ig. IV.11 traces d
A/ avant frottement.

B/ apreés frottement

e
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Fig. IV.12 traces d'usure et formation des débris pour un échantillon traité £ (X100).
A/ avant frottement. B/ apres frottement
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Fig. IV.13 traces d'usure et formation des débris pour un échantillon traité 6" (X100).
A/ avant frottement. B/ apreés frottement

L
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Conclusion

Iimplantation ionique est un traitement thermochimique d'une grande importance
visant a améliorer la tenue a {'usure, a la fatigue, aux frottements et a la corrosion. Ce procédé
est souvent emplové en industrie malgré qu'il présente quelques inconvénients tels que la
difficulté de l'utiliser pour des piéces a géomeétrie complexes et le matériel utilise est tres

colteux.

Ce travail a un tripie objectif :
~ Initialisation a la connaissance des biomatériaux tel que l'acier inoxydable ;
# Initialisation a la technique d'implantation ionique ;

» Initialisation a la technique RBS.

Nous avons tenté de déposer des couches minces sur un substrat en acier inoxydable

austénitique par la technique du plasma ionique.

L'analyse des rayons X classique nous a permis d'identifier uniquement les pics du
substrat avec apparition de deux pics a 20=31° et 20=36° Llutilisation de la l'incidence

rasante est plus souhaitable dans ce cas.

L'étude par spectrométrie de Rutherford (RBS) montre que la couche d'oxygene s'est

bien déposée sur le substrat.

L'étude tribologique des substrats ayant subit un traitement a l'oxygéne a montré que
* les couches obtenues et par conséquent les couleurs obtenues sont peu résistantes a une faible

abrasion, ce qui est dit aux couches déposées qui sont trés minces.

Les résultats obtenus montre la faisabilité du revétement par implantation ionique.
L'analyse RBS semble tres appropriée pour étudier les échantillons élaborés étant donné leurs

faibles épaisseurs (quelques miiliers d'A®).



N

Pour une bonne maitrise de ce procédé et un contrdle précis des couches superficieiles

il faut ;

v

Avoir un bon vide dans I'enceinte, environ 10°Torr ;

Un bon nettoyage des surfaces 4 traiter en utilisant les ions d'Argon.

Une grande tension de polarisation, environ 3000V,

Nos résultats sont encourageant.et 1'étude reste a parfaire afin :

D'optimiser les paramétres du dépét ;

D'évaluer les propriétés physico-chimiques et mécaniques en surface des échantillons
traités. Ceci nécessite une investigation plus poussée des études RBS (par exemple
l'utilisation des programmes de calcul qui donnent accés aux coefficients de diffusion, de
I'épaisseur du dépdt). Luutilisation d'autres techniques complémentaires susceptibles de

fournir des renseignements physico-chimiques et cristallographiques.
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Annexe |

Annexe 1
A/
\ 0 o 8 /
B! X B2 8]
28
d B/, "\ A
8 7.
pe

Par projection du point O perpendiculairement sur [O’x’) et {O’y’) on aura deux points
respectivement A et B,

La différence de marche DM est donnée par la relation suivante :

DM = §+ 8, (1)
s5in 92 = 51/d = 51“ d sin 92 (2)
sinB3=08/d = 8;=dsinHs (3)

montrons que 6, =06;=0

d’aprés le schéma on a

[ox) // [0°x") et [oy) // [@’y")

0 +B1=90%et O+B, :>9=62”

:>9=92=63 (4)
B3 +B2=90%¢t O+ P, = 0=0;

(2),(3)et(4)= 81=082=§=dsinH (%)

en 1njectant (5) dans (1) on aura | DM =26 = 2d sin@

5%



Annexe ]

B/

[[=KR X] (1)
2Xi=1 (2)
(1) = X= /(KR (3)

(2) et (3)= 2 (LAKR)) =1 tel que K est constant

= /K =1/2(I/R)) (4)

Glet) = | X={R Z(I/R)}

Dans notre cas on a trois phases qui sont Fe(a), Fe(y) et Fe,0;
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Annexe 2

B/ Calcul de la pression appliquer sur le substrat

Le schéma représentatif est donné ci-dessous :

AL[mnT

16

F(N]
| i ! >

] 1 2
Fig.1 courbe d'étalonnage du ressort

F
>
K 1 Omm

A

<
\ 10mm

Le ressort utilisé est d’une constante de raideur K = 1.5 N/mm (figure 1). Donc pour appliquer

une charge F(N), il faut comprimer le ressort de Ax[mm] tel que -

Ax=FK= F=KAx (1)

la pression exerce sur la surface est donneée par la relation suivante :

P=Ffs 2)

(Det(2)= | P=K Ax/s

AN: K=15N/mm
Ax =2 mm =P=310*Pa

s = 10" mm®
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Annexe 2

C/ Choix de la vitesse de rotation n(tr/min)

Le principe consiste 4 fixer une charge F par la compression de ressort, puis varier la tension
aux bornes du moteur & I'aide du rhéostat, et par moyen d’un stroboscope on préléve la

vitesse de rotation de I’axe du moteur pour chaque tension.

Les résultats obtenus sont représentés sur le tableau ci-dessous :

M| Vide 100 200 300 400 500 7000
Uw)

65 1700

70 1750

73 2025

30 2100

90 2300

100 2850 2200 900 | 1450 1150

110 3100 2500 2225 1870 1600

120 3300 2625 | 2400 2200 1800 1100

730 3400 3000 2800 | 2475 | 2175 1375

740 3475 3350 3150 2750 2450 1625 800

150 3550 3475 3400 | 3175 2850 2450 | 1050

160 3600 3550 3500 | 3350 3150 2825 1475

170 3640 3600 3550 | 3425 3300 3150 1900

780 3735 3650 3525 | 3475 3375 3250 2100
190 3725 3675 3525 | 3500 3400 3300 2175

Dans notre cas nous avons utilis¢ une tension de 120V pour une charge de 300g donc la
vitesse de rotation utilisée est n= 2200 tr/s.
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Annexe 2

D/ caicul de 1a vitesse moyenne Vg

Le schéma représentatif de fonctionnement de la machine utilisé est donneée par la figure ci-

dessous :

Lorsque le moteur tourne a une vitesse n [tr/min], la position de A par rapport a I’origine O

est donnée par la relation suivante :

X, =1+rcosb

=1+r coswt (1)
La vitesse du point A est donc la dérivé premiére de X, par rapport au temps, donc :
V. =d X,/dt = -r & sinot (2)
Pour un tour du disque, le point A parcoure une distance de 2L.=2(2r)

Pour N tours il décrit n*4r.

La vitesse moyenne est donnée par la relation suivante;

may

, |
Voo = 1/ P* [V, 3)
[t}

la période P = /20 (4)



Annexe 2

Pour une vitesse de rotation de nftr/mn], la vitesse moyenne du point A est :

Vimoy = 4 n r [mm/mnj=n /15 [mm/s] (5)

AN: n= 2200 ir/s
= Vimoy = 0.146 /s
R=10"mm
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