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Résumé — L’essai de multifissuration consiste a étudier le réseau de fissures formé dans un revétement. Le
dispositif de flexion 4 points est retenu. Le nombre et la position des fissures sont relevés par microscopie
optique en fonction de la déformation. Un traitement statique prenant en compte le caractere aléatoire
de la rupture fragile et 'ordonnancement du réseau de fissures sous l'effet de la relaxation de contrainte
permet de déterminer deux paramétres fondamentaux : la densité de probabilité de rupture (DPR) qui
mesure la fragilité apparente et la taille de la zone relaxée (TZR) dont la valeur renseigne sur la qualité
de linterface entre le revétement et le substrat pour donner une indication sur l’adhérence. La partie
expérimentale concerne plus particulierement I’étude de films d’alumine (Al2O3) déposés par RMPECVD
(Remote Microwave Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition) sur un substrat d’acier inoxydable
(316L). Des corrélations entre parametres de dépdt, préparation de surface et caractéristiques des films
sont dégagées. La modélisation de Iessai & I'aide du code Abaqus® permet de visualiser la répartition des
contraintes et de mettre en évidence 'influence de la présence de fissures.

Mots clés : Multifissuration / flexion 4 points / propriétés mécaniques / modélisation Abaqus

Abstract — Mechanical behaviour of crack coating film AL20O3. The multicraking test consists in
studying the cracks network appearing in a film A four point bending test has been chosen. The number
and the position of cracks network versus the strain are recorded by optical microscopy. A statistical
treatment taking into account the random character of the determination of two fundamental: rupture
probability density (DPR) related to the brittleness and relaxed zone size (TZR) linked to the quality
of the interface between the film and the substrate which can give indications on the adhesion. The
experimental part is devoted to the study of alumina (AlzOs) films deposited by RMPECVD (Remote
Microwave Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition) on stainless steel (316L). Correlations have
been established between the deposition parameters, surface preparation and mechanical properties. The
modelling of this test using the Abaqus® code allows to visualise the stress distribution and to show the
effect of the presence of cracks.

Key words: Multicracking / four point bending test / mechanical properties / Abaqus modelling

de type mécanique ou thermique, des fissures apparaissent

Les substrats revétus sont tres fréquemment utilisés
dans diverses applications industrielles pour améliorer les
propriétés de surface telles que la résistance a 'usure,
a la corrosion, ... Le matériau est constitué d’'un sup-
port sur lequel est déposé un revétement mince et fragile.
Sous l'action d’une sollicitation extérieure qui peut étre
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uniquement dans le dépot. L’aspect du réseau de fissures
dépend de plusieurs facteurs tels que :

e des conditions expérimentales d’élaboration des
dépots,
e du mode de sollicitation extérieure,

e du comportement mécanique du dépot et du substrat.

L’essai unidirectionnel de flexion quatre points [1]
est le plus approprié pour visualiser la multifissuration :
il permet de caractériser la fragilité et ’adhérence du
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Fig. 1. Multifissuration unidirectionnelle d’un revétement.

revétement sur le support. L’échantillon a géométrie plane
est constitué d’'une lame ayant un comportement ductile
(support) et d’un revétement (dépdt) mince et fragile.
Dans ce cas, la différence de fragilité induit la réponse sui-
vante : les défauts les plus séveres amorcent des fissures
qui se propagent dans le matériau fragile. Les fissures
ainsi créées, sont stoppées au contact du matériau ductile.
Lorsque la sollicitation extérieure croit, le phénomene de
multifissuration est observé avec 'apparition d’une mul-
titude de fissures dans le matériau le plus fragile (Fig. 1).

Le revétement SiO4 déposé sur un substrat d’acier in-
oxydable 316L est étudié expérimentalement. L’essai de
multifissuration montre que les propriétés mécaniques des
matériaux (substrat, dépot) ainsi que la relaxation des
contraintes influent sur le nombre et la position des fis-
sures et rend compte de I'aspect statistique du réseau de
fissures [2].

Les potentialités du code ABAQUS sont utilisées pour
simuler le comportement avant et apres fissuration du
revétement soumis a une sollicitation en flexion quatre
points ou en traction uniaxiale. Les modeles permettent
de tirer des résultats tres intéressants sur le transfert de
charge entre le dépot et le substrat.

2 Essai en flexion 4 points

L’essai en flexion quatre points est représentatif du
comportement mécanique de I’échantillon car la distribu-
tion des contraintes normales avant dégradation est uni-
forme le long de ’axe longitudinal et garantit une rupture
gouvernée par le défaut le plus critique. Ainsi, les défauts
étant répartis de maniere aléatoire, les premieres fissures
observées sont paralleles et perpendiculaires a la direc-
tion de sollicitation : elles traversent ’épaisseur du dépot
et apparaissent a des positions aléatoires.

Ce phénomene se traduit par une redistribution de la
contrainte dans la zone x1x9 et z}jxh correspondant a la
taille de la zone relaxée (Fig. 2).

La contrainte normale est nulle au niveau de la fissure
en r puis suit une progression parabolique pour atteindre
la valeur maximale au centre du pavé zox] [3].

La contrainte normale dans chaque pavé augmente
avec la déformation appliquée. Les défauts de petites
tailles sont alors susceptibles d’amorcer des fissures qui se
propagent dans le revétement. Mais ’apparition de nou-
velles fissures autour de la zone relaxée est peu probable.
La position d’amorgage n’est plus aléatoire et le réseau de
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Fig. 2. Distribution de la contrainte dans un dépot fissuré.
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Fig. 3. Distribution des pavés pour une déformation uni-
axiale €.

fissures s’ordonne progressivement a chaque déformation
supplémentaire imposée.

L’augmentation de la sollicitation extérieure se traduit
donc par une densité de fissures croissantes, une réduction
de la taille des pavés et une importante relaxation de
contrainte. On atteint alors un seuil au-dela duquel au-
cune fissure supplémentaire n’est créée.

3 Densité de probabilité de rupture (DPR)

L’essai de multifissuration confirme que la sévérité
d’un défaut sous l'action d’une déformation extérieure
est a l'origine de 'amorcage puis de la propagation bru-
tale d’une fissure dans le revétement. Mais la redistribu-
tion de contraintes autour de la fissure limite I’apparition
de nouvelles fissures au voisinage de la zone relaxée. Par
conséquent, le nombre de pavés de petites tailles est faible.

En revanche, dans le cas ou il n’y a pas de relaxa-
tion de contrainte, la contrainte reste uniforme dans le
revétement et la formation de fissures dépend unique-
ment du caractere aléatoire des défauts. La distribution
du nombre de pavés décroit de maniere exponentielle en
fonction de la taille des pavés (Fig. 3).

La rupture fragile avec relaxation de contrainte d’un
revétement conduit a étudier la notion de probabilité de
rupture c’est-a-dire la probabilité de formation d’une fis-
sure lorsque la déformation a atteint e [4]. Considérons un
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élément de dépot de longueur infinitésimale dx et écrivons
la probabilité de rupture P(e, X) pour qu’'un pavé de lon-
gueur X ne résiste pas a une sollicitation extérieure :
P(e,X)=1—¢ Ji Fle)de

ou F(e) est la densité de probabilité de rupture (DPR)
pour une déformation £. La DPR traduit la fragilité du
revétement dans les conditions expérimentales données.

La DPR est liée a la taille et la position des défauts,
a la relaxation des contraintes et a la géométrie de
I’échantillon. Pour ces raisons, ce parametre n’est pas une
grandeur intrinseque du matériau.

Les moments de distribution permettent de décrire
une distribution attachée a une variable v. Le moment
my, d’ordre k s’écrit :

+oo
my = / vFp(v)dv

— 00

ol p(v) est la densité de probabilité de rupture pour une
variable v.

Ce moment peut s’exprimer aussi de la maniere sui-
vante :

ol @ est le nombre d’observations et v; est la valeur de
la i®™¢ observation.

Dans le cas de l’essai de multifissuration, le nombre
d’observations est limité & la quantité N—1 de pavés (N
est le nombre de fissures). Le moment correspondant &
la distribution des pavés dans le revétement peut étre
approché par :

1 N—-1
T
=1

ol z; est la i®™¢ distance entre deux fissures voisines.

Le moment d’ordre 1 correspond a l'espérance de
compter, au cours de la multifissuration du revétement, la
valeur z. C’est donc la distance xnoy entre deux fissures
qui s’écrit :

i = Tmoy

Ce moment est égal a l'inverse de la densité de fissures,
soit D1,

Pour le cas particulier ou le matériau est parfaite-
ment homogene, les fissures sont ordonnées et le moment
d’ordre 1 s’identifie a la distance interfissure x.

Le moment d’ordre 2 correspond & I’écart moyen qua-

L &,

dratique : mqg =

La variance qui est la moyenne des carrés des écarts a
la valeur moyenne oy S’exprime par v = ms — m3.
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Quand la formation de fissures n’entraine aucune re-
laxation de contrainte, la distribution des distances in-

terfissures est égale & F(¢)e=*F(). Le moment d’ordre k
s’écrit m;c = %

Sachant que le moment d’ordre 1 est égal a m)| =
( 7> la DPR dans la zone II (Fig. 3) peut étre estimée

par la densité de fissures D (avec D = mj ') pour toute
sollicitation.

D’autre part, la distribution des pavés dans la zone 11
peut étre approchée par F(e)e™*F(¢) — d,oner 0t dyoner est
la distribution dans la zone I.

Les moments d’ordre 1 et 2 s’écrivent :

my = F(e) + dzonel et m2 = F(8)2 + JLF?(;)I + dzonel
En éliminant d,oner entre les deux équations précédentes

et en s’identifiant aux moments de la distribution réelle,
toale > —_ 1 _ 1
la DRP est égale & F'(e) = TmeE e dans la zone II.

4 Taille de la zone relaxée (TZR)

La taille de la zone relaxée R ou TZR correspond a la
zone ou la formation de fissures s’accompagne d’une re-
distribution de contrainte et traduit le transfert de charge
du substrat au dépot. La TZR dépend des propriétés
mécaniques du substrat et du dépot et en particulier avec
la taille des pavés :

e pour les pavés de faibles tailles, il y a interaction entre
les deux zones relaxées. La contrainte de rupture n’est
jamais atteinte,

e pour les pavés de grandes tailles, la TZR est explicitée
en écrivant ’équilibre des forces en projection longi-
tudinale pour 1’élément de dépdt correspondant a la
zone de relaxation de contrainte. Il vient :

n_ QUfhd

Tint

ou ot est la contrainte de flexion au milieu du pavé, hq est
I’épaisseur du dépot et 7y la contrainte de cisaillement a
l'interface dépot/substrat.

5 Taille de la zone d’exclusion (TZE)

La taille de la zone d’exclusion r (g5, X) ou TZE d’'un
pavé de taille X pour une déformation € est basée sur la
notion de probabilité liée a la sévérité des défauts.

En identifiant, la probabilité de rupture du pavé pour
le cas réel et la probabilité de rupture lorsque celle-ci
est nulle dans la zone d’exclusion et prend une valeur
uniforme en dehors de la TZE ou en l'absence de fis-

sure, la taille de la zone d’exclusion TZE s’écrit alors :

F(
r(es, X fo F(sa) dz.
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Tableau 1. Propriétés mécaniques de I’alumine et de I'inox.

Alg 03 Inox 316L
E 360 GPa | 192 GPa
v 0,25 0,3
Ro.2% 275 MPa
R 580 MPa

ou F est le module d’Young, n le coefficient de Poisson, Rg .29
la limite d’élasticité & 0,2% et R la résistance maximale.

Fig. 4. Dispositif de flexion 4 points.

6 Matériaux

Les échantillons sont composés d’un revétement d’alu-
mine de 2 pm déposé sur une lame en acier inoxydable
316L dont les dimensions sont 90 x 5 x 1,5 mm?. La
technique P.E.C.V.D. (Plasma Enhanced Chemical Va-
pour Deposition) [5] micro-onde en mode post-décharge
est utilisée.

Le comportement de la structure est élasto-
plastique avec une modélisation bi-linéaire de la courbe
d’écrouissage (Tab. 1).

7 Dispositif expérimental et résultats

Le dispositif expérimental (Fig. 4) congu et réalisé a
IE.N.S.I.L. [6, 7], comprend essentiellement :

e Un microscope optique et sa caméra pour faciliter la
détection des fissures et déterminer leur position. Pour
observer 1’échantillon, le microscope optique modu-
laire est équipé d’objectifs de grossissements x20 et
x40 et d’'une caméra connectée & un moniteur qui per-
met une visée plus précise des fissures sur ’échantillon.

e Un dispositif de flexion quatre points

e Un systeme d’acquisition de la force, de la fleche et des
fissures par micro-ordinateur. Le traitement automa-
tique des données permet d’accéder aux graphiques et
aux résultats au cours de I’essai : nombre de pavés en
fonction de la taille et de la déformation, déformée de

DPR
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Fig. 5. Densité de probabilité de fissures en fonction de la
température.

250 DPR
200
150 -
—e— 1 MPa
100 - —=—3 MPa
—&— 6 MPa
50 -
—m— 10 MPa
%
0 T T T T

0,0 0,2 04 0,6 0,8 1,0

Fig. 6. Densité de probabilité de fissures en fonction de la
pression.

I’échantillon, loi de comportement, densité de fissures
et DPR.

Les échantillons sont préalablement chanfreinés pour
supprimer le risque d’initiation de fissures a partir des
bords en procédant du haut vers le bas c’est-a-dire
du dépot vers le substrat pour éviter de décoller le
revétement.

Deux empreintes réalisées par indentation Vickers
servent de repéres au cours de ’essai.

L’essai de multifissuration consiste a relever la posi-
tion et le nombre de fissures le long de ’axe longitudinal
pour chaque incrément de déformation jusqu’a saturation
ou écaillage du revétement.

Une étude paramétrique en température et en pression
est réalisée.

Il ressort assez nettement de ces essais que la
température idéale pour la réalisation de dépots de qualité
est 350 °C, en accord avec les travaux de H. Hidalgo [8].
L’adhérence est excellente et la fragilité est faible (Fig. 5).

La fragilité du dépdt est d’autant plus faible que la
pression est faible (Fig. 6) : la fissuration apparait pour
une valeur de déformation de 0,3 % pour un échantillon
réalisé a 1 MPa. Pour ’ensemble des essais, il n’a pas été
possible d’atteindre 1’écaillage malgré une forte densité de
fissures.

8 Description des modeles et résultats

Le code ABAQUS® permet de modéliser un
échantillon soumis a une sollicitation en flexion quatre
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Fig. 7. Conditions limites.

points. Le modele est réalisé en trois dimensions sur une
cellule de base parallélépipédique. Compte tenu de la
symétrie de la géométrie de 1’échantillon et du type de
chargement, nous pouvons mailler la moitié de la struc-
ture en imposant des conditions limites sur le plan de
symétrie : les noeuds situés sur le plan ne doivent pas
subir de déplacement axial.

Le dépot est modélisé en utilisant des éléments coques
auxquels est affectée une épaisseur. Le comportement du
revétement étant élastique, la contrainte normale est uni-
forme et constante. Cette approximation est une premiere
approche pour prendre en compte 'effet du dépot sur le
substrat.

L’interface dépot/substrat est considérée comme par-
faite.

Les conditions imposées par les appuis extérieurs
sont introduits en imposant un déplacement nul suivant
I’axe 2. Le chargement est appliqué a 'extrémité de la
cellule (Fig. 7).

Les équations permettant de résoudre ce probleme
mécanique sont les suivantes :

e Loi de comportement : Y = AEI5 + 2uF

avec Y . : tenseur des contraintes
A, 4 = constantes élastiques
FE : module d"Young
I3 : matrice unitaire
FE : tenseur des déformations.

e Equations d’équilibre (équation de Lamé) :
(A +2p) graddivu+ F =0

avec u : vecteur déplacement
F . forces extérieures.
Nous avons fait varier I’épaisseur du revétement de
0,002 mm et 1 mm. La figure 8 représente la répartition
de la contrainte normale dans I’épaisseur du dépot :

— pour 0,002 mm, il apparait un léger décalage de la
ligne neutre. Les valeurs minimales et maximales de la
contrainte sont respectivement —419 MPa et 411 MPa.

— pour 1 mm, la répartition des contraintes n’est plus
symétrique. Les contraintes varient linéairement de
—213 MPa a 64 MPa.

Ces résultats laissent apparaitre une légere modifica-
tion de la position de la ligne neutre pour un film de
0,002 mm.

D’autre part, la théorie de la multifissuration s’ap-
puie sur le principe suivant : Papparition d’une fissure

0,75

=0.002 mm
=0.02 mm
==0.2 mm
0.5 mm
w1 mm

-450 -300 -150 150 300 450

Contrainte normale (MPa)

Epaisseur (mm)
-0,75

Fig. 8. Répartition de la contrainte normale dans 1’épaisseur
du substrat pour différentes épaisseurs de dépot.

fissure

Fig. 9. Maillage de la structure fissurée et conditions limites.
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Fig. 10. Répartition de la contrainte normale dans un dépot
fissuré (us > uz > u1).

entraine la création d’une zone dite « zone relaxée » ou
I’amplitude de la contrainte chute. Cette zone joue un
role primordial au cours de l’essai puisque ’apparition
de nouvelles fissures, la densité de fissure et 1'écaillage
en dépendent. Pour rendre I’étude possible, nous posons
I’hypothese que toutes les zones relaxées ont la méme
taille. Afin de quantifier la répartition des contraintes
dans le revétement au cours d’un chargement en présence
de fissures, le modele est réalisé en deux dimensions sur
une demi-éprouvette. Des éléments isoparamétriques ont
été utilisés, ce qui limite la nécessité d’un découpage
trées fin. Les conditions limites sont les suivantes : le
déplacement est imposé a l'extrémité de la structure,
les noeuds situés sur le demi-axe vertical du substrat
ne doivent pas subir de déplacements horizontaux. Le
contact revétement/substrat est parfait (Fig. 9).

Pour un matériau fragile massif, il y a rupture lorsque
la contrainte critique est atteinte. En revanche dans le cas
des substrats revétus la propagation de la fissure formée
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dans le dépot est stoppée a linterface car la ténacité
du substrat est tres élevée devant celle du dépot. Ainsi,
les nocuds représentant les fissures sont libres dans le
revétement [9].

Les résultats reportés sur la figure 10 confirment la
relaxation des contraintes qui réduit la probabilité d’ap-
parition d’une nouvelle rupture pour les pavés de taille
faible. En effet, nous avons constaté expérimentalement
qu’il existe une taille de pavé minimale pour laquelle il y
a écaillage a l'interface revétement/substrat.

9 Conclusion

L’essai unidirectionnel de flexion quatre points a per-
mis de caractériser des échantillons élaborés suivant les
mémes conditions expérimentales. Les résultats de cette
étude basée sur 'analyse statistique du réseau de fissures
formé dans le revétement fragile sur un substrat ductile
se traduisent en termes de densité de fissures et de den-
sité de probabilité de rupture qui caractérisent la fragilité
du revéetement. Cette grandeur n’est pas une valeur in-
trinseque au matériau mais pour des conditions d’essais
identiques, elle permet de classer les pieces revétues entre
elles.

Etant donné la géométrie des substrats revétus, les
propriétés des matériaux en présence et la nature des sol-
licitations, les modeles de la fissuration du revétement
donnent des résultats tres intéressants. Il est possible de
simuler plusieurs fissures pour obtenir la répartition des
contraintes qui est conforme a ’expérimentation.

Il serait effectivement intéressant de prévoir des
modeles intégrant la qualité de contact entre le
revétement et le substrat, par exemple, en introduisant
une valeur de contrainte critique de décohésion pour la-
quelle le contact serait rompu, pour aborder les problemes
de délaminage interfacial [10]. La prise en compte de la
forte courbure de I’échantillon au cours de ’essai ne doit
pas étre oubliée.
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