Analyse micromécanique de I’adhésion charge/matrice par le test de rayage

bY

Nous nous intéressondans cette partie aux résultats expérimentaux relevés sdde a
réalisationdes tests de rage a chargeprogressive Les paramétres des tests ont déja été
définis au second chapitre (section 3R)ravers ces essais, plusiegrandeurgpeuvent étre
définies et investiguées a savde force tangentielleles profondeus de pénétration et
résiduelle ainsi quBémission acoustique.

Lors de nos tests en charge croissante, la pointe de I’'indenteur se déplace sur la surface en
augmentant d’une maniere linéaire la force de contact jusqu’a atteindre une force normale
maximale égale a 30. De ce fait, et me s’il est difficile d’exprimer 1’adhésion d’une
maniére quantitativela déterminationde k charge critiquegpourra constituer un indice
intéressanpour en approcher I’influence. La valeur de la force correspondant a 1’apparition

d’un endommagement spécifique représente la charge critique (Roy, 2008;Bucaille et al.,
2001;Bardonet al., 2005)
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Figure 4.13 Courbes expérimentales typiquésenues au cours d’un essai de rayure a

charge croissante de I’échantillon PC/10% massique de Mg§méthodologie 1)
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La figure4.13présente une évolution typique au cours de nos tests de rayage des profondeurs
de pénétration et résiduelle, ainsi qudlecele la force de frottement entre la pointe de
I’indenteur et un échantillon composite en PC/MoS,. Pour un effort normal suffisamment fort
appliqué a [D’échantillon (charge critique), ce dernier se fracture. Le moment de son
endommagement pourra étre r&pgar 1’apparition d’une fluctuation dans les courbes et
d’une augmentation rapide de la charge de frottement et des profondeurs de pénétration et
résiduelle.

Les points critiguesont étéreleves pour ls polymeres etes composites élabés avecles
deux méthodologiesdifférentes d’élaboration. Les résultats esont présentés dantes
paragraphes suivanest comparés au cas dwlymere a I’état brut Toutes les données
proviennent d’une mesure directe suite a I’établissement d’une force normale appliquée a
I’échantillon. Néanmoins,ces tests n’ont pas été accompagnés par des observations au

microscope optique. En effet, les traces obtenues ne sont pas visibles par microscopie optique.

3.1.Cas des composites en PComparaison entre les deux méthodologiEglaboration

La figure 4.14 représente la variation des résultdésla charge critique des composites en
PCpoudre de lubrifiantélaborés moyennargs deux procédéd’injection directe (M1) etle
traitement des poudres suivi d’un mélangeage avec le polymereet d’une phase de micro
injection (M2). L’état de référence étant le R@aboré par injection directeaous remarquons
une régression desleurs de la charge critique des différents compositéssecomparants

au PCbrut Les valeurs minimales da charge critique sont obtenues pour les composites en
PC/Gr élaborés par injection directdee graphite non traité swble se détache
significativement de la matrice en PC. Par aillelegraitement de la poudre de graphite
semblefaire mieux adhéretes particules de lubrifiant solide a la matrice polymérique. Les
charges critiques des composites a 4% et a 10% en masse de poudre tke tgagphi ont
clairement agmenté.La charge critique initiale du PCaét de 26,16 N, elle diminue
fortementa 10% en masseale graphite non traité et devient égale a 6,08 é&pendantelle
augmente de nouvegour atteindraine valeur déa charge critique égale1®,43 N avec le
second procéd@2. Ces mémes congalions s’appliquent au cas des composites en
PC/MoS; injectés directemenét ceux élaborés par traitement des pouddsge fraction
massique de 10% en Mg8onne unecharge critiquede 4,82 N par le procédéll et une
charge critiquale 19,05 N pr le procédé2. De plus il est clair que les particulete MoS

adhérent mieux a la matrice en B@e celles dgraphite.ll est intéressant de constaerssi
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gue les charges critiquesstmmposits avec du Mogsont supérieures a celles obtenues avec
les particulesde graphite et ce pour chacune des méthodologies d’élaboration considérées. En

effet, nous remarquons clairement la différence significative obtemuterme de charges
critiquessanset avec urtraitement de poudrg&compagné d’une phase de mélangeaga\Nous
constatons aussi quesl composites qui donnent la meilleure réponse a la rayure sont ceux

élaborés avec la seconde méthodolegiéncorporant @s particules de MaS
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Figure 4 .14 Evolution de lachargecritique des composites en PC a différents tytes

fractionsmassiquesle poudre de lubrifianélaborés avec et sans traitement

Plusieurs travaux ont exploité les profondeurs de pénétration et résiduglleke ahieux
investiguer les déformatiorde rayage de leurs composites d’études (Barlettaet al., 2013
Arribasetal., 2009 Jaklewiczetal., 2004 Sinhaetal., 2009 Rajeshetal., 2005. Dans notre
cas, nous avorexaminéles valeurs enregisteg des profondeurs de pénétration et résidsielle
correspondant & charge critiqueAu niveau @ cdte charge les déformatiors élastique et
plastiquesubissent une brusque augmentajioiu’a 1’apparition d’un endommagement de

la surface(Sekler et al., 1988. La figure 4.15 montre I’évolution de la profondeur de
pénétration du PC et de ses composites élaborés par les deux méthoddlogted?2. La
déformationin-situ la plus profonde est obtenue avec le PC a I’état net. Elle est de 1’ordre de

117um.Enles canparantsa cette valeur, legrofondeurs d@énétratiordes différents autres
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composites sont nettement inférieur@s. enregistre des valeurs minimales avec les particules
de graphite non traitéeda profondeur de pénétratiodevient égale a 36 um poue |
composite a 10%n massele graphitePar ailleurs, nous constatons que les profondeurs de
pénétration au point critique sont plus élevées avec la deuxieme métheddloet ceplus
particulierement pour le graphitees meilleures profondeursitiquesdes compositesont
obtenues avec du Me®aité. La valeur enregistrée est de 78 um pour une fraction massique
de 10%pour les deux charge& ce niveau, ntons aussi que plus le pourcentage massique du

lubrifiant solide esglevé, plus la profondeur geénétratiorcorrespondant a la charge critique

estfaible.
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Figure 4 .15 Evolution de la profondeur deénétration correspondant & la charge critique,
des composites en PC a différents types et fracti@ssiquesle poudre de lubrifiant
élaborés aveet sans traitement

Conformément a nos attentes, Variation de laprofondeur résiduelleorrespondant a la
charge critiqueen fonction du type et de la fraction du lubrifiant solajeutéainsi quedu
type du procédé d’élaboration, suit celle obtenue avec la profondeur de pénétration (Figure

4.16)
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Figure 4 .16 Evoluion de la profondeur résiduelleprrespondant a la charge critiquées
composites en PC a différents types et fractinassiquesle poudre de lubrifiant élaborés

avec et sans traitement

Nous remarquons une baisse générale des valeurs de la profondeur résidesimedant a
la charge critique de tsles composites en les comparant a celle dubRE Celleci est
egale a 52 pnxe qui signifie qu’apres le relachement de la charge appliquée, le polymere
tend a recouvrir plude la moitié de la déformation imposgBarletta et al., 2012.
Cependant, nousonstatom que 1’écart entre les valeurs obtenues avec le PC et Hes
obtenwes avec ses composites est moindre celei enregistré pour la profondeur-gitu.
Comme & profondeur résiduelleenseignaéellementsurla déformation plastique engendrée
sur le matériafRatsetal., 1999, le PC a I’état net donne le meilleur retour élastique. Le plus
faible retour élastique au point critique est obtenu pour le composite sediQ¥#asse de
graphite élaboré par la premiére méthodolddie L endommagement apparait a une faible
profondeur égale a 29,5 um. Le retour élastique est ties, fdiest de 1’ordre de 6 um. La
différence est beaucoup plus marquée avec les composites en B@&io&és avec la
méthodologieM2. A 4% en masse de la poudre de Ma@itée (méthodologiv2), le
premier endommagement apparait & une valeur de lartedr résiduelle égale a 49 pm. A
ce niveau, la profondeur-gitu subi un recouvrement de 1’ordre de 40 pm. Il est important de
noter aussi que les profondeurs résiduelles au point critique enregistréds aeeonde
méthodologieM2 sont plus élevéesug celles obtenues avit.
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Les résultats des tests de microrayure du polycarbonate et dengessitesetirés au point

critique sont représentés sur le tableau 4.3.

Tableau 4.3Récapitulatif des propriétés de la rayure au point critique pour les catepos

en PC/poudre de lubrifiant (P Profondeur de pénétrationP; : Profondeur résiduelle)

%MoS, Charge Pp P %Gr Charge Po P
critigue (N) | (um) (um) critique (N) (um) (um)
@ 0 26,16 117,3| 52,3 0 26,16 117,3| 52,3
o
g — 4 17,9 86,8 | 42,3 4 8,54 51,1 42
g 10 14,8 72,7 40 10 6,05 35,7 | 29,5
$ 0 26,16 117,3| 52,3 0 26,16 117,3| 52,3
=)
é 4 20 87,7 | 48,8 4 16,7 82,6 | 45,2
‘g 10 19,05 77,8 | 45,2 10 15,4 77 42,5

Les valeurs obtenues sont en parfait accord avec les résultats obtermmalgsant les
comportements mécaniques des composites. En effet, nous retrouvons une cherge et
profondeur résiduelle élevées au point critique qui représente le pesmd@mmagement sur

la surface du PC. Par ailleurs, nous remarguons une chute extrémeaaudasepropriétés
retenues au point critique de la microrayure pour les composites em &l@th@rés avec la
méthodologie M1. A ce niveau, le point critique représente le premier moment du
détachement de la particule de graphite de sa matrice. Il eterése pauvre adhésion a
I’interface PC/Gr non traité. Cet effet est la cause d’une dégradation importante au niveau des
propriétés mécaniques du PC surtout en termes de la déformation a le.rNptions aussi
gue plus la fraction massique du lubrifiant solide ajoutée est élevéeamharbe critique et

les déformations de pénétration et résiduelle sont faibles. De plus, nous avons remarqué que la
seconde méthodologie d’élaboration offre les meilleurs résultats de la résistance a la rayure

des composites. L’amino-silane employé pour le traitement des particules de lubrifiartesoli
ainsi que I’étape de mélangeage qui précede la micro-injection ont provoqué une amélioration

de la résistance a I’endommagement des composites en PC.
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3.2.Cas s composites en PAComparaison entre les deux méthodologies d’élaboration

Comme nous I’avons annoncé précédemment, la section 3 s’intéresse particulierement a
I’exploitation des principauxrésultatdu test de rayage condaitcharge croissantesalisésur

nos échantillons composites. Dans cette partie, on exposera les résubatss ahir les
compositeen PA6-6. La figure 4.17 présente une superpositios arirbes obtenugsour

un essai de rayagdfectuésur lePA a 1’état net: la courbe de force normale appliquéeFla
courbe de force tangentiellg, Fa courbe de déplacement réel pendamayageet la courbe

de profondeur résiduelle du sillour ce matériaurésistant,il n’a pas été possible de
détermineia force critique Lesdeuxcourbesde profondeur dgénétration etésiduelleainsi

que celle de la force tangentiefile montrentaucun point de discontinuit&n multipliant les
essais, la force critique n’a pas pu étre établie. Dans ce cas, nous suggerons que le premier
endommagement doolymereseproduit a une force critique qui dépasse les 30 newtons. Par
ailleurs, 1’hypothése qu’un endommagement apparaisse progressivemensur le polymére a

I’état brut pourrait étre entretenue.
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Figure 4 .17 Exemple de courbes obtenues l@t# rest de rayagesur le P4-6

La figure 4.18 montre la variation de la charge critique en foncticlyghiet de la fraction
massique du lubrifiant solide incorporé ainsi qu’en fonction de la méthodologie d’élaboration.
Comme évoqué précédemmellt] représente la mise en forme par injection direct®l2t
représente lanise en forme suite a umaitement de la poudre du lubrifiant soliden

mélangeage avec le polyméreuae micro-injection. Pareillement que dans le cas du RS, |
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