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Influence de nano-rugosités sur le frottement d’un indenteur sphérique
sur surface de polymeére vitreux a faibles pressions de contact

A. RUBIN?, C. GAUTHIER ?, R. SCHIRRER?

a. Univ. de Strasbourg — Institut Charles Sadron,
CNRS-UPR 22, 23 rue du Loess, BP 84047, 67034I&twag.

Résumé :

Une texturation de billes rigides de différents ony a été réalisée par attaque chimique pour diepos
d’'une gamme complete de billes de différentes itégsle quelqgues nm a 140 nm. Des expériences de
frottement réalisées sur une surface de Polycart®on@ontrent que I'évolution du coefficient de featent

p en fonction de la pression moyenne de contagtest clairement influencée par la rugosité. Pour ties
faibles pressions de contact (0,05MPa < 5MPa) la rugosité permet de diminuer le frotterhe

Abstract :

A nanotexturation of spherical rigid indenter ofrieaus radii was realized by chemical etching to get
complete set of nano-roughness from a few nm tarh46riction experiments performed on an amorphous
glassy polymer surface of polycarbonate show thatevolution of the friction coefficient p functiohthe
mean contact pressurenq, is influenced by the nano-roughness. Roughnesseakzs the friction
coefficient at very low contact pressures (0.05MR#,can < SMPa)

Mots clefs :friction, pression de contact, polymére, interface nano-rugosité.

1 Introduction

L’étude du contact entre deux surfaces est un dwmaterdisciplinaire au carrefour de la mécanigieela
physique et de la physicochimie [1,2]. Ce positement particulier peut expliquer le fait qu’il najt pas a

ce jour de loi de frottement pour les contactssdits. Il est en effet remarquable que I'on gererenie
frottement comme un coefficient adimensionnel, ggposition a une constante physique qui a une.unité
Pour progresser vers une modélisation thermomégardq frottement, il faut essayer de I'analyser mem

un mécanisme de rhéologie interfaciale, en mili@ofio€, avec une surface solide en mouvement dptiepi

le confinement tout en étant plus ou moins rugueliseréalité du contact entre deux surfaces asptexe :

le frottement entre deux surfaces macroscopiquest ditre modélisé par une approche
statistigue/microscopique prenant en compte laritorion élémentaire de chaque jonction entre ritges
antagonistes qui intégre un comportement localieean de chaque contact. A I'échelle locale, ladroent

est apparent et lié au frottement vrai, a I'écoel@miscoplastique de matiére autour de la poigtde et/ou

a la viscoélasticité qui entoure la zone de conthgta donc trois échelles de frottement, etdaraissance

a ces différentes échelles n'est pas égale. Ldmitpoes expérimentales développées a ces différente
échelles peuvent générer des pressions de corgactlifférentes. Ainsi, a I'échelle du mono contédes
pressions de contact associées varient du MPa @) &Prelation avec la contrainte seuil du matériau
considéré. Il n'y a pas d’échelle géométrique djmpa pour ce frottement apparent : seule la sengeél
géométrique est a considérer, et c'est a cettelléclqeie la rugosité peut étre considérée comme
variable/parameétre important pilotant le frottement

Les premiers résultats de frottement a différeptessions moyennes sur Polycarbonate sont présemtés
fonction d’une nano-rugosité de surface control@es frotteurs sphériques ont été utilisés pourtguilta
pression moyenne de contact.
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2 Expérimental

2.1 Préparation des surfaces des frotteurs

Différents profils de topographie nanométrique &tét réalisés sur des billes rigides sphériquesfifgahts
rayons, en cherchant des profils plutdt coniquextéémités sphériques pour analyser leurs effatdasu
rhéologie interfaciale. La texturation de billes\eare borosilicaté est obtenue par attaque chienapnt le
mécanisme d’attague associé — et donc la rugadsighoe, dépend de la composition chimique du V&re
4]. Les agents chimiques les plus actifs pourd@e du verre sont I'acide fluorhydrique et lesigohs
fortement alcalines. La figure 1 présente des toamiges obtenues aprés attaque a l'acide fluorgydri
dilué a 10% et 15% a partir d’'une solution commadeci(40%, Sigma). Les pointes sont préalablement
nettoyées en solution Piranha,80,/H,0, 3:1) a température ambiante pendant 5 minuteséema I'eau
Milli-Q et plongées dans la solution d’attaque s@@raux ultra-sons. Enfin les pointes sont soigeest
rincées a I'eau Milli-Q pour arréter la réactionnigue. La table 1 résume les valeurs rms de lagitg des
pointes rugueuses réalisées (Rq). Ces valeurstdmtbéenues aprés mesure de la topographie par &M
mode contact. L’enjeu est d’obtenir un jeu completbilles de différents rayons — pour piloter lagsion
moyenne de contact — et de différentes rugosit&utizs méthodes (mécaniques, chimiques) sont ers co
d’évaluation pour disposer d'une gamme complétauwtmsité (10nm-100nm), avec d’'autres formes de
rugositeés.

L[ 0.39 pm

-0.14 pm

Bille témoin non attaquée Bille A (HF 10%, 1h10, puis HF 15%, 1h)

-27 nm

Bille B (HF 10%, 5min) Bille C (HF 15%, 10min)

FIG. 1 — Relevé topographique des billes sphériques

Parameétres de rugosité (nm)

Bille Rq (rms)

Témoin A-A 0,7

B-m 5

C-x 8,5

D-o 10,5

E-O 140

TABLE. 1 — Paramétres de forme et de rugosité al@sgraphies de billes borosilicatés attaquéescalia

fluorhydrique.
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2.2 Préparation des surfaces de polycarbonate

Les échantillons sont en polycarbonate commerdialprotocole de préparation a été précédemmenémis
place pour des surfaces de PMMA [5]. Le nettoyagjeeffectué sans solvant, par un poncage aux [gapier
abrasifs de plus en plus fins, jusqu’au grade 12@fi@ d’éliminer sans solvant les couches contéesn
présentes sur la surface. Pour obtenir un matéapauni [6,7] et une surface d’étude de bonne tgali
optique (lisse), les échantillons sont compriméssgaresse, entre deux plaques de verre a une ienger
supérieure de 50°C a leur température de transiftoeuse pendant 1h et en les écrasant d’'envifsh. 3
Apres refroidissement, les échantillons sont steckéune température constante de 30°C et un taux
d’humidité inférieur a quelques % jusqu’au moment’dssai.

3 Dispositif et protocoles expérimentaux

3.1 MacroSclérometre MVS : 0,5 MPa <p,,, <200 MPa

Le dispositif expérimental utilisé, le « micro-wsscratch » (MVS) [8], a été élaboré au sein deguige. |l

est constitué d’'une table motorisée supportant emeeinte thermique contenant I'échantillon. La éorc
normale est appliquée sur une pointe immobile et ceméra CCD permettra a tout instant d’avoir une
vision in situ du contact a travers I'’échantillon transparentghanme de force normale applicable s'étend
de 0,05 N a 25 N. La vitesse de déplacement efstlégde 1 pm:5a 15 mm.3$ et la température des essais
peut varier de -60°C a +120°C. Tous ces paramstrgiscontrolés et enregistrés.

Les essais sur le scléeromeétre sont réalisés dargene suivante : la force normale croit par palggndant
que la pointe glisse & vitesse constante de 368 uiriatmosphére de I'enceinte est totalement coé&dl
une température de 30°C et taux d’humidité inféree@%. Pour chaque palier de force normale, urgém
in-situ de I'aire de contact est enregistrée, et les nesses efforts normaux et tangentiels sont enrégist
tous les 10 microns de déplacement (& comparediamxetres des billes compris entre 0,5 mm et 50.mm)
Afin de contrdler les déformations imposées au attret en conséquence la plasticité lors du glieseie

la pointe, différents rayons de billes sont enteffiisés.

3.2 NanoScléromeétre NVS : 0,05 MPa <g,, <2 MPa

Pour diminuer d’'une décade les pressions de comtastessais ont été réalisés avec le hano-s¢REM
Instrument8) en adaptant les montages de pointes et le systémésualisation in-situ développé sur le
MVS. Les forces normales imposées sont dans la gah8mN - 100mN et une table de force permet de
mesurer 'effort tangentiel. La pointe glisse &sie constante de 30 p.k’atmosphére de I'enceinte est
totalement contrdlée : une pression de 1mbar, empdrature de 30°C et un taux d’humidité de 1%. Les
premiéres mesures pour des pressions de contéaigimes au MPa avec les billes lisses et lesditlano-
rugueuses sont présentées. La figure 2 présentaitmede contact in-situ obtenue lors d’'un essai de

nanofrottement.
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FIG. 2 — Gauche : visualisation directe du conpactr une force normale imposée de 1mN et un ragon d
bille de 13mm. Droite : force tangentielle mesw®@ele nano-scratch pour des forces normales ingsode
40mN a 80mN. Température 30°C, vitesse 30um/s, ditémielative inférieure a 3%.
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4 Résultats

4.1 Influence d’une nanotexturation sur les parametresle frottement

En respectant le protocole expérimental, il n’yaa g’'influence d’'une quelconque pollution au nivelaua
surface du PC. Il faut noter que dans ces conditidaible % d’humidité notamment) la formation de
troisieme corps entre la pointe et la surface rda feu, et les variations de la valeur de coeffitide
frottement entre le premier passage et les passagesssifs attribuées au rodage de la pointegiréahent
nettoyée sont minimes. En fonction de la téte decfatilisée, donc de sa raideur, les mesuresotternent
peuvent présenter un stick-slip. Pour ces essais avons retenu de calculer la valeur moyenne oetare
enregistrée. Lorsque le contact ne présente paBsdgmeétrie dans la forme, le coefficient de frokat
apparent est identique au coefficient de frotterveaitlocal 1. Lorsque le contact présente uneydigsrie,
ce coefficient de frottement vrai local est est@npartir des mesures des forces normales et taekEnet
des informations géométriques en utilisant le medélécédemment développé [9]. L'estimation de la
contrainte de cisaillement moyenne se fait en affat le produit de ce frottement vrai par la pss
moyenne de contact.

La figure 3a présente I'évolution du coefficient flettement en fonction de la force normale appigu
Selon le rayon de la bille et pour une méme rugpsite force normale peut générer différentes joressle
contact et différents coefficients de frottemehest difficile d’identifier I'influence respectivde la rugosité
et de la géométrie de la pointe dans une classaqprésentation en fonction de la force normale.
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FIG. 3 — Gauche : coefficient de frottement en fimmcde la force normale pour les différents raydes
billes et rugosités. Droite : coefficient de fratient en fonction de la pression moyenne de contact.

La figure 3b présente I'évolution du coefficientfdaettement en fonction de la pression moyenneagact.

Le jeu de pointe lisse de rayon compris entre 5Fnhin5 mm (témoin — Rrms = 0,7nm) permet de mettre
évidence une évolution remarquable avec une caudiesse de frottement indépendante des rayons des
billes. Dans ce cas, le frottement diminue aveegfaentation de la pression de jusqu’a une valauit geur

les contacts plastiques ou le coefficient de froétet vaut 0.45. Cette valeur est comparable a nadkurée
pour le PMMA pour des conditions comparables [8].

Lorsque la rugosité de la bille augmente faiblementobserve une trés faible influence de ce paranser
le coefficient frottement dans le domaine des astélastiques (bille type B — Rrms = 5nm). Il é&xidonc
un seuil de rugosité dépendant de la géométrieeefathplitude de la rugosité générée en-dessous de
laquelle cette rugosité est sans effet sur lednodint. Au-dela de ce seuil, 'augmentation de Bosité
diminue le coefficient de frottement sur la gammeimediaire de pression de contact (5MPans; 9
100MPa). Les nanorugosités participent activeméatpdrtance des billes : il régne localement uesgion
supérieure a la valeur moyenne mesurée, et lesi@wsslocales modifient la valeur moyenne du frodat.

4
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Si ces points de nanocontacts sont plastiguesaléaivlocale de la contrainte interfaciale estecelbbtenue
pour les hautes pressions mesurées pour la lslle [ffaible coefficient de frottement de 0,45) e pics
locaux de pression a faible scission interfaciglenettent de faire baisser la valeur moyenne dergainte
de scission interfaciale et donc le coefficienfrogement.

La figure 4 présente 'ensemble des résultats oist@our tous les rayons de billes et rugositésshatte
gamme de pression (0,05MPa sy 5MPa) la rugosité de la bille B a peu d'influerste le coefficient de
frottement. Il est & noter que pour ces plus faillbeces normales, les billes C et D peuvent glisse la
surface sans laisser de traces visibles. Commeigeéunent, I'aire de contact n'est plus l'aire appse
mais l'aire réelle somme des rayons de micro-ra/uk&évolution du coefficient de frottement pousle
billes C et D est similaire a celle de la billesbs décalé de I'effet « micro-rugosité ». Les anglattaques
de ces deux billes semblent suffisamment faibles pe pas plastifier localement les surfaces ajémerer
que des surpressions locales de contact. L'anagsecontributions élémentaires de ces nano-rugosge
en cours et une loi des mélanges pour la loi déefreent semble réalisable.
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FIG. 4 —coefficient de frottement en fonction dédece normale pour les différents rayons de bities
rugosités en incluant les résultats a tres faiptessions (NVS)

L'étude du frottement, ou plus précisément du tesaent interfacial, revient a étudier la rhéolodiane
couche de polymeére confinée entre un frotteur esubstrat polymére. Dans cette optique les perispsct
s’ouvrent vers une étude de I'épaisseur de cisadig a I'interface en tenant compte, outre la miécendu
contact, de la thermique de surface, la rugosiédikes et I'énergie de surface.

5 Conclusions et perspectives

Un protocole de préparation a été développé potenabdes jeux de billes de différents rayons et de
différentes rugosités, ces rugosités devant aviieeguelques nanométres et une centaine de n&esme
Des essais de frottement ont été réalisés sur ddaces de Polycarbonate nettoyées et rajeunies
physiqguement.

Il a été montré :
» L’existence d’'une courbe maitresse du frottementlguue soit le rayon du frotteur.

» Aux faibles pressions de contact, le coefficientfiddtement peut prendre des valeurs importantes
méme si la pression de contact continue de diminuer
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» Pour les pressions de contact supérieures a laagaet seuil d’écoulement plastique, le frottement
peut étre qualifié de coulombien : le rapport scigpression est constant.

» Ces essais confirment gu'une rugosité nanométrigpig modifier les valeurs du coefficient de
frottement local méme pour une tres faible presdmnontact.

+ Dans le domaine des pressions moyennes de corltstigées, les nanorugosités diminuent le
coefficient de frottement
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