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Résumé - La caractérisation des propriétés mécaniques des revétements, et plus
particulierement de leur dureté est d’une grande importance dans le milieu industriel
et fait I'objet de nombreuses études. Le plus souvent, la mesure directe de cette
grandeur n’est pas possible, puisque sa valeur est influencée par les caractéristiques
du substrat sur lequel le revétement est déposé. Dans cet article, nous nous proposons
d’étudier la robustesse de différents modeéles utilisés dans la littérature, avec prise
en compte de l'effet de la force sur la dureté du film et du substrat, pour déduire la
dureté du revétement de celle du « composite » [revétement - substrat]. Pour cela,
nous avons effectué des essais sur une piéce industrielle en acier, revétue par un dépét
de nickel chimique de 55 pm d’épaisseur. Cette épaisseur est suffisante pour que la
dureté du revétement puisse étre mesurée et comparée a celle obtenue par les
modeles. En effectuant des essais sous différentes forces appliquées, nous avons
mesuré expérimentalement les duretés « composite » et celles du substrat. A partir
des valeurs de dureté du revétement et du substrat (valeurs considérées comme
exactes, sans incertitude), nous avons optimisé les coefficients variables de chaque
modele pour tracer une dureté composite, en fonction de I'inverse de la diagonale de
I'empreinte, la plus proche possible des résultats expérimentaux. Ces courbes sont
considérées ensuite comme les « courbes expérimentales » (sans incertitude), sur
lesquelles nous étudions la robustesse des modeéles. Cette robustesse est d’abord
testée en perturbant les valeurs de dureté « expérimentales » par un bruit (incertitude
due a l'appareil de mesure). Une deuxiéme perturbation est également introduite en
supprimant les données relatives aux plus faibles profondeurs de pénétration, afin de
déterminer le domaine expérimental (profondeur d’indentation sur épaisseur de
revétement) ou la prévision de la dureté du revétement est possible (il est évident
que si les conditions expérimentales sont réunies pour que la dureté du film seul puisse
étre mesurée, l'utilisation d’'un modéle ne s’impose pas). Nous montrons que les
modeéles deviennent moins stables lorsque le nombre de paramétres variables
augmente, et que le modéle de Jonsson et Hogmark donne les meilleures prévisions.
Cette méthode peut étre utilisée pour définir les conditions expérimentales (choix de
I'appareil et gamme de forces) qui permettent de mesurer la dureté d’un revétement
en fonction de sa dureté et de son épaisseur présumées.

Abstract - Model robustness for films coating hardness. The extensive use of
appropriate coatings to improve wear resistance, friction coefficient, electrical
properties and protection against corrosion has stimulated a growing interest in their
mechanical properties, and especially in hardness measurements. The aim of this
study is to compare the robustness of different models tacking into account the
indentation size effect on film and substrate proposed in the literature to estimate
the hardness of coatings from indentations where both coating and substrate interact.
First, experimental data are obtained on a thick (55 pm) chemical nickel coating
chemically deposited on a steel substrate using macrohardness measurements. The
high thickness of the coating allows the direct determination of the film hardness and
its variation with the applied load. Different models are then applied to depict hardness
variation with the indentation depth. The best fit is obtained by varying the model
parameters, and the model curve is then used as the experimental curve. The
experimental data deduced from this experimental curve are then perturbed by a
Gaussian random noise with 0 as mean and 1 um as standard deviation. A second
perturbation is performed by subtracting the results related to the smallest indentation
depths and applying the former noise. Itis shown that the Jénsson and Hogmark model
produced the best prediction. Prediction is less accurate four models which used three
or for parameters since these parameters are strongly connected.
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a caractérisation des propriétés méca-

niques, et plus particulierement de la

dureté des revétements est un pro-
bleme essentiel dans l'industrie du fait du
développement des multi matériaux et des
enjeux économiques associés [1]. L’épais-
seur des dépodts peut étre trés variable:
d’une dizaine de nanometres au millimétre
suivant les applications pratiques (utilisa-
tion en électronique, industrie optique,
outils de coupe, piéces devant résister a
l'usure ou aux pressions de contact). Les
appareils de mesure pouvant étre utilisés
sont aussi tres différents, et ont des domai-
nes de force appliquée (F) et de profondeur
de pénétration par l'indenteur /1 variables :
nanodureté (Fe [1 uN; 100 mN], he [1;
1000 nm]), microdureté (Fe [0,05; 5 N],
he [1; 20 um]), macrodureté (F e [0,05;
1,2 kN], & € [100 pm ; 1 mm)]) ; de méme les
définitions de dureté utilisées varient en
fonction des types d’essais et des utilisa-
teurs. En milieu industriel il est souvent
d’usage de mesurer la dureté d’un revéte-
ment avec une force prédéfinie (1 N le plus
communément en construction mécanique),
mais cette estimation peut fréquemment étre
tres éloignée de la valeur réelle sila pénétra-
tion relative RID = I/t de 'indenteur dans le
dépot d’épaisseur t dépasse une certaine
valeur. Une regle d’usage, préconisée par
Biickle [2] dans le cas ot la dureté du dépot
est supérieure a deux fois celle du substrat,
prévoit qu’il n’est possible de mesurer la
dureté du dépdt seul que sila profondeur de
pénétration est inférieure au dixieme de
I'épaisseur. Quand le dépot est plus mou que
le substrat, I’erreur peut étre beaucoup plus
grande en raison de la formation de bourre-
lets marqués sur les bords de 1'empreinte.
Pour Jonsson et Hogmark [3], d’apres [4], les
valeurs critiques de RID varient entre 0,07 et
0,2; le cas le plus défavorable étant celui
d’un dépdt dur sur un substrat mou. Mais il
faut se garder de généraliser trop rapide-
ment, car certains essais, modeles ou simu-
lations numériques donnent des résultats
différents ; Tuck et al. [5] reportent que pour
un couple de 3,75 nm ZrN/Acier avec un
RID égal a 0,1, la dureté mesurée n’est égale
qu’a 88 % de la dureté du film. Gamonpilas
et Busso [6] montrent par simulation numé-
rique, dans le cas o le rapport des limites
d’élasticité et des modules d"Young du film
et du substrat sont respectivement supé-
rieurs a 10 et 0,1, que le substrat commence
a influencer la dureté mesurée des que la
profondeur de pénétration est égale ou supé-
rieure a 5% de l'épaisseur du film. On
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pourrait croire que l'utilisation de la nano-
dureté permet dans la plupart des cas de
résoudre le probleme en utilisant des forces
trés faibles (donc des RID trés petits), mais
d’autres facteurs entrent alors en jeu tels que
la perturbation de la surface parla couche de
passivation ou la formation d’oxydes, l'irré-
gularité de la surface, sa rugosité, 'hétérogé-
néité microstructurale ou encore les défauts
de forme de la pointe de I'indenteur.

Il est donc nécessaire de modéliser le
comportement sous indentation du couple
[substrat — revétement], le substrat influen-
cant la mesure de dureté du film, et le film
celle du substrat. Un des tout premiers
modeles développé par Biickle [2, 7] a con-
sisté a définir sous la surface du matériau
douze zones d’influence d’égales épaisseurs
indicées i. A chacune de ces zones est attribué
un poids relatif P; établi a partir de calculs
théoriques et de résultats expérimentaux, et
une dureté H;, fonction dela distance ala sur-
face. Ainsi, pour un revétement de dureté
uniforme Hp, déposé sur un substrat de
dureté H,, la dureté H; mesurée pour une
profondeur de pénétration k, sera :

k 12
Hfz Pi+HsZ p
1 k+1

Hk = z HlPl = "
P.
Z t Z Pi

1

)

La dureté mesurée, que nous appellerons
« dureté composite » fait intervenir la dureté
du film, Hf et celle du substrat, H, suivant la
formule :
H c H s _
He-H,

a 2)

avec une grandeur a sans dimension qui
varie entre 0 (H, = Hy) et 1 (H, = Hy).

Presque tous les modeles destinés a pré-
voir la dureté d’un revétement sont expri-
més selon cette formule. Chaque modele
fournit I’évolution de a avec le rapport de
I'épaisseur du revétement t sur la profon-
deur de pénétration i (pour une pyramide en
diamant Vickers parfaite, 11 est égale au sep-
tiéme de la diagonale de 'empreinte d) et de
différents parametres qui peuvent étre ajus-
tables. Nous avons également considéré que
la dureté d’un matériau massif varie avec la
taille de l'empreinte (donc avec la force
appliquée) suivant la relation :

Bi
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dans laquelle l'indice i peut représenter le
film (i =f) oule substrat (i = s). Cette variation
aétévalidée par Farges et Degout [8] qui con-
siderent qu’elle est due a la formation d'un
bourrelet autour des empreintes. Ce bourre-
let participe au support de la force [9], ce que
nous avons vérifié en calculant les surfaces
réelles de contact entre l'indenteur et la
matiére pour différents matériaux [10].
Généralement, les auteurs qui proposent un
nouveau modele justifient sa validité en
montrant que la connaissance de H, de Hyet
de t permet de retrouver avec une bonne
approximation H,. Cette validation n’est pas
pertinente, car I'inconnue n’est pas la dureté
du « composite », qui est mesurée expéri-
mentalement, mais celle du film. Pour cette
raison, nous avons étudié la robustesse de
différents modeles sur un matériau compor-
tant un revétement suffisamment épais pour
que sa dureté puisse étre mesurée avec une
bonne précision. Un modele robuste n’est
pas nécessairement valide, mais un modele
non robuste peut conduire a une estimation
de la dureté du film erronée si les mesures
effectuées sont entachées d’incertitudes.

Les différents modeéles étudiés

La littérature comporte de nombreux mode-
les pour exprimer la dureté du composite en
fonction de celles du substrat et du film.
Nous nous limiterons aux modéles qui ne
font pas intervenir les modules d’élasticité E
du revétement qui peut différer sensible-
ment de celle du matériau massif a cause de
la microstructure (e.g. croissance orientée
des cristaux), de la composition chimique ou
de la présence de contraintes résiduelles. La
mesure en nanodureté est souvent possible
mais difficile lorsque 1’épaisseur du revéte-
ment est faible, car elle est influencée
(comme pour la dureté) par la présence du
substrat. Les modeles sont exposés trés brie-
vement, le lecteur pourra trouver les com-
pléments d’information dans les références
fournies.

1) Le modele de Jonsson et Hogmark [3]
(JH1):

Ce modele, parmi les plus anciens, consi-
dere que la dureté du composite est propor-
tionnelle aux aires indentées dans le film et
le substrat. A partir d"un schéma géométri-
que simple, la grandeur a s’exprime :

a= 2L CL @

d 4>
ot C est une constante qui peut prendre soit
la valeur 0,982 si le film est déformé
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plastiquement pendant I'indentation, soit la
valeur 0,509 si le film est fissuré. Une pre-
miere version améliorée de ce modele a été
apportée par Vingsbo et al. [11] qui introdui-
sent la variation de la dureté avec la dimen-
sion del’empreinte (Eq. (3)) dans le calcul de
la dureté du composite (Eq. (2)). Nous avons
apporté une deuxiéme amélioration [12] en
prenant en considération tous les termes de
I'équation (2) au lieu d’effectuer la simplifi-
cation préconisée par les auteurs qui consis-
tait a négliger les termes en d2 devant ceux
en d™! dans I'équation (4) :

B+ 2Ct(Hy— H),)

H, = Hjy + 7
2,2

, 2CH(B;=B) - C*F'(Hyr— Hy,)

7

2.2
Ct(B,-B
+ _(Sf_s) (5)
d

Cette simplification reviendrait, en effet, a
considérer que la dureté du composite
dépend linéairement de l'inverse de la dia-
gonale d’empreinte (Eq. (3)) [13], ce qui est
dénué de sens physique et n’est vérifiée que
dans certaines conditions expérimentales [14].

2) Le modele de Jonsson Hogmark avec C
variable (JH2).

Le choix de la constante C semble poser
des problémes a certains auteurs qui préfe-
rent soit la remplacer par I'expression C = (t/
d) " en introduisant la variable supplémen-
taire n [15], soit en recherchant la valeur de
C qui donne le meilleur accord [16]. Pour
vérifier l'opportunité de cette deuxieme
transformation, nous avons considéré dans
le modele JH2 que C, pouvait prendre une
valeur comprise entre 0,5 et 1.

3) Le modele de Korsunsky et al. [17, 18]
modifié en tenant compte de la variation de
dureté avec la charge appliquée (K1).

Ce modele est basé sur l'analyse de
I'énergie de déformation nécessaire pour
produire une empreinte ; cette énergie se
partageant entre 1’énergie de déformation
plastique du substrat et I'énergie de défor-
mation et/ou de rupture du film. En recher-
chant des solutions qui peuvent conduire
aux duretés du film et du substrat par extra-
polation aux limites, la formule suivante est
proposée :

T A ki (6)
(Y

Dans ce modele, les variations de la dureté
du film et du substrat avec la dimension
de l'empreinte sont négligées puisque la
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dureté composite est supposée approcher
asymptotiquement la dureté du film pour
une profondeur d’indentation infiniment
faible (les essais sont effectués en nanodu-
reté). Les auteurs sont néanmoins conscients
des limites de cette hypothése dans les
domaines de microdureté ou de macrodu-
reté et proposent d'introduire la variation de
la dureté avec la dimension de I'empreinte
dans une publication future. Cependant,
dans une étude suivante effectuée en micro-
dureté (dépot de nickel électrolytique sur
acier), ils ne constatent pas de dépendance et
proposent de généraliser 1'utilisation de
I’équation (6). Nous considérons cependant
que la relation (3) s’applique et nous étudie-
rons la robustesse de :

a:_._l._. (7)

ol

4) Le modéle de Korsunsky et al. modifié
par Tuck et al. [5] et en tenant compte de la
variation de dureté avec la taille de
I'empreinte (K2).

Pour améliorer le modele précédent, les
auteurs introduisent une variable supplé-
mentaire X, a la place de I'exposant 2 de la
profondeur relative d’indentation :

a:;. (8)

1+ ka(@ :

Nous considérons ici, comme pourle modele
K1, que la dureté du film et du substrat sont
fonction de la taille de 'empreinte.

5) Les modeles K3 et K4 sont respective-
ment les modeles K1 et K2 dans lesquels les
duretés du film et du substrat sont suppo-
sées indépendantes de la taille de
I'empreinte.

6) Le modele de Puchi-Cabrera [19] (P)
modifié.

Puchi-Cabrera propose une loi volumi-
que de mélange (dureté du composite fonc-
tion des volumes indentés du film et du
substrat) basée sur un schéma géométrique
simple des aires indentées (en fait des pro-
fondeurs indentées) différent de celui de
Jonsson et Hogmark [3]. Deux variables kp et
n, sontintroduites dans le modéle pour amé-
liorer son efficacité.

La grandeur a s’exprime :

a = exp [—kp(@ HPJ . )

Cette équation n’est autre que celle de
Bhattacharya et Nix [20] obtenue par simu-
lation en éléments finis dans laquelle np est
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une constante égale a 1 dans le cas dur/mou
et 2 pour mou/dur. En fait, np est souvent
considérée comme variable, comprise entre
0,5et2,dansles applications du modele [21].
Le coefficient kp peut étre exprimé en fonc-
tion des modules d’Young et des limites
d’élasticité, mais est le plus souvent utilisé
comme coefficient de calage [22]. Nous con-
sidérons que la dureté du film et du substrat
sont fonction de la taille de I'empreinte et
vérifient I'équation (3).

7) Le modele de Fernandes et al. [23]
modifié (F).

Ces auteurs reprennent le modele sui-
vantlequel la zone située juste au-dessous de
I'indenteur est assimilée a une cavité sphéri-
que soumise a une pression hydrostatique, et
calculent le taux de croissance de cette cavité
par une approche cinématique. La dureté du
composite s’exprime en fonction du coeffi-
cient d’influence :

1n(1 + ai)
F

afa = —.
H

S

(10)

20,

Le rapport Hy/20, de la dureté du substrat
sur deux fois sa limite d’élasticité est voisin
de 3/2, etla grandeur ag = h ng représente le
rayon de la cavité sphérique. ng est compris
entre 3,5 (la demi diagonale de I’empreinte)
et 1,574 (si on considere que le volume de
matiére déplacé par l'indenteur correspond
au volume de la cavité sphérique). Les
auteurs supposant que la valeur la plus
adaptée se trouve entre ces limites nous
considérons que le coefficient npest variable,
et prendrons comme grandeur d’influence :

_2 _t].
a= 31n[1+thJ

1)
Comme précédemment, nous considérons
quela dureté du film et du substrat sont fonc-
tion de la taille de 'empreinte et vérifient
I'équation (3).

L’ensemble des conditions de simulation
est reporté dans le tableau 1.

Matériau et méthodes
expérimentales

Le revétement étudié est un dépot chimique
de nickel a haut phosphore [24] appliqué sur
un obturateur de vanne a pelle en acier
(X12Cr13) destiné a l'industrie pétroliere.
Les mesures de dureté sont effectuées a
l'aide d’un macroduromeétre instrumenté
Zwick. D’apres le constructeur, cet appareil
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Tabeau 1. Présentation des différents modeles ainsi que des variables utilisées avec leur domaine
de variation. Les valeurs entre parenthéses correspondent aux données initiales (courbes
théoriques). Pour tous les modeles la dureté du substrat varie avec la force appliquée (Hy, = 206 et
B, = 1,75). Les unités de B sont des Kgf. mm™ (= 104 MPa.m).

Table 1. Description of the investigated model, their related variables with the variation ranges. The initial

values are represented in brackets (theoretical curves). For all models the substrate hardness depends on the
applied load (Hy = 206 et By = 1,75). The B units are Kgf. mm™ (= 104 MPa.m).

Model Influence factor Variables Variations
_2ct ¢ Hyy B C=0982
JHI =TT (530) (12,47) e
2,2 0<C,<1
JHZ a= 2CUt_ Cl—,t HOf Bf Cz] thv
a7 (530) (12,47) (0,961) =1
1
4= — H, B ki
3 f i ki
K 1k () (530) (1247) (4,02)
1
4= s H B k X
X of f K2
2 1+ sz(;) (530) (12,47) (4,96) (2,20) TeX<3
K3 a = ————————————-—1 i 3 Hf Bi=0 kk3
1k (2) (720) f (6,09)
-1 H k X
a= I _ k4
K4 k() (730) By=0 (8,92) (2,34) 1<X<3
K4 t
- 1" Hyr B kp np
P a = exp [‘kp(?) } (530) (12,47) (1,54) (1,60)
_2 _t Hoy B¢ ng
F a=3 h{uthJ e (127 a8 15<np<4

permet d’appliquer des forces F variant
entre 5 et 2500 N avec une erreur inférieure
a 1% et d’enregistrer des déplacements h
inférieurs a 4 mm avec une résolution de
0,02 um. La dureté mesurée est une dureté
universelle HU calculée comme étant le rap-
port de la force appliquée sur la surface
indentée avant retrait du pénétrateur. Pour
le diamant Vickers utilisé :

_ 2c0s22°F

HU
(7h)*

(12)

Dans le domaine des charges étudiées
dans cet article, la dureté est traditionnelle-
ment exprimée sous la forme d’un nombre
dont les unités (qui correspondent a des
Kgt/ mmz) sont omises. Si nous voulons
exprimer la dureté sous forme d'une con-
trainte en unités S.I. il faut introduire dans
I'équation (12) un facteur correctif qui per-
met d’obtenirle méme nombre de dureté que
si on avait utilisé des Kgf et des mm. La
valeur de HU correspond exactement a la
dureté Vickers dans 1’hypothese ou la lon-
gueur de la diagonale de I'empreinte rési-
duelle est égale a 7 fois la pénétration
maximale. Nous avons vérifié cette hypo-
these en comparant les diagonales d’emprein-
tes, mesurées apres retrait de l'indenteur par

microscopie optique, a celles calculées en
multipliant la profondeur de pénétration
maximale sous charge par le facteur 7. La
figure 1 permet de constater que cette hypo-
these est vérifiée pour nos conditions expé-
rimentales, et que bien évidemment le défaut
de pointe de lindenteur n’a aucune
influence sur les valeurs mesurées, contrai-
rement a ce qui est observé en nanoindenta-
tion. La formation d"un bourrelet sur le bord
de l'empreinte n’est pas prise en compte
dans la mesure de la dureté. La surface de
contact entre le diamant et le matériau est
donc plus grande que celle calculée a partir
du rapport (7h)?/2c0s(22°). Pour cette rai-
son, la dureté n’est pas constante mais varie
avec la charge appliquée, ce qui justifie 1'uti-
lisation de I'équation (3) dans les différents
modeles [10, 14].

L’intérét essentiel de 'essai instrumenté
réside dans 1’obtention rapide d"une courbe
comportant un millier de couples [Force F ;
Déplacement &], ce qui représenterait un tra-
vail expérimental énorme en dureté classi-
que. La figure 2 représente la courbe [Force
— Déplacement] obtenue et la figure 3 la
variation de dureté HU avec l'inverse de la
diagonale de ’empreinte 1/d calculée a par-
tir de la profondeur de pénétration sous
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Fig. 1. Vérification de la concordance entre les mesures de
la diagonale de I’empreinte, mesurée en microscopie
optique apres retrait de l'indenteur, et la profondeur
d’indentation sous charge.

Fig. 1. Comparison between the indentation print measured after
unloading and the indentation depth recorded by the macrohard-
ness device under load.

charge. Sur cette figure sont représentés les
deux domaines utilisés pour tester la robus-
tesse des modeles: id < 18 (ensemble des
points expérimentaux pour lesquels la
dureté mesurée est influencée par la pré-
sence du substrat), et id < 10 (mesures de
dureté effectuées pour lesquelles l'inverse
de la diagonale d’empreinte est inférieure a
10 mm_l).

A partir de ces données expérimentales
(dureté du film et du substrat), nous avons
recherché pour chacun des modeles étudiés,

900
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Universal Hardness, HU

H,=206+11,75/d
0 L) L} L} L} L}
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reciprocal indentation print (mm -t )

Fig. 3. Courbe expérimentale : dureté composite, H,, en
fonction de l'inverse de la diagonale d’empreinte. Les
deux droites tracées en trait plein représentent la dureté
mesurée pour le film a partir des charges les plus faibles
(Hf =530 + 12,47/d) et la dureté mesurée sur le substrat
seul (H = 206 + 1,75/d).

Fig. 3. Experimental hardness vs. inverse indentation print
curve. The two straight lines are related to the hardness variation
of the coating (top) and the substrate (bottom).
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Fig. 2. Courbe expérimentale force-profondeur
de pénétration obtenue pour une couche
d’épaisseur 55 pm déposée sur un acier.
Plusieurs courbes effectuées avec des forces
maximales différentes sont représentées pour
montrer la répétabilité des essais.

Fig. 2. Experimental load-indentation depth curves
related to a 55 um thick nickel coating deposited on a
steel substrate. The test liability and repeatability are
verified through several plots done with different
maximal applied loads.

les parameétres qui permettaient au mieux
(au sens de la méthode des moindres carrés)
de faire passer la courbe du modeéle au plus
pres de la courbe expérimentale (Tab. 1).
Pour chaque modeéle, nous en avons déduit
une courbe « théorique » qui servira de base
au calcul de robustesse. Ces courbes théori-
ques (qui correspondent parfaitement au
modeéle choisi) sont alors perturbées par un
bruit censé représenter l'incertitude sur la
mesure.

Résultats et discussion

Pour chaque modéle considéré, le point
de départ consiste donc en une courbe
[dureté H; inverse de la diagonale de
I'empreinte 1/d] qui correspond a un revé-
tement de nickel d’épaisseur 55 pm et de
dureté Hy = 530 + 12,47/d (régression obte-
nue a partir des valeurs de dureté mesurées
pour les charges les plus faibles, c'est-a-dire
celles qui correspondent au film seul),
déposé sur un substrat de dureté H, = 206 +
1,75/d (régression obtenue a partir des
mesures de dureté effectuées sur le substrat
seul). Les coefficients de chaque modele sont
ajustés pour obtenir une bonne corrélation
avec les points expérimentaux de la figure 3.
Le mode opératoire suivant est répété de
facon identique pour chaque modele. Pour
nos conditions expérimentales, le modele
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JH1 est celui qui est en meilleur accord avec
les points expérimentaux de la figure 3 puis-
que la différence maximale de dureté obser-
vée n'est que de 6 HV, alors qu’elle est de
24 HV pour le modele de Korsunsky (K1) et
de 30 HV pour celui de Puchi-Cabrera (P).

A chaque valeur de la diagonale de
I'empreinte on ajoute un bruit aléatoire
Gaussien centré sur 0 et d’écart type 1 ym,
puis on procede a 10 000 simulations Monte
Carlo pour optimiser les coefficients explici-
tés dans le tableau 1, et calculer la dureté du
film. Nous avons fait I'hypothése que les
points expérimentaux étaient obtenus indé-
pendamment les uns des autres, comme
dans le cas d’essais de dureté classique non
instrumentée. Le probleme de l'incertitude
des essais instrumentés est plus complexe et
fera I'objet d"une publication ultérieure.

Larecherche des parametres des modéles
est obtenue par régression non linéaire (opti-
misation par descente de gradient) et les his-
togrammes des parametres principaux des
modeles, Hy et By, sont représentés sur la
figure 4.

Les coefficients sont distribués suivant
une courbe d’allure Gaussienne et centrés
sur les valeurs théoriques (droites verticales) ;
iln’existe pas de biais. Le modéle JH1, quine
contient que deux parametres (Hyy et By), est
plus robuste que ceux qui en contiennent
trois (nous montrerons plus loin que ces
parameétres sont corrélés), et parait donc étre
le meilleur pour la recherche de la dureté du
film. Nous avons également tronqué les
résultats expérimentaux (courbes simulées)
enretirant les valeurs de dureté les plus pro-
ches de celles du film pour approcher les
conditions expérimentales réelles sur films
minces. Nous avons représenté pour H et
Bf la moyenne des différences en valeur
absolue entre les valeurs obtenues par simu-
lation a partir des courbes modeéles bruitées
et les valeurs vraies :

1 1"
n 2 |Hopo—Hogl 7 2 3 By =By (13)
i=1 i=1

avecn =10 000, nombre de simulations effec-
tuées avec bruit ; Hoﬁ, = 430 et va = 12,47
(valeurs initiales), Hoﬁ et Bﬁ valeurs obte-
nues pour la simulation i.

On constate (Fig. 5) que la dispersion des
modeles a 3 parametres augmente notable-
ment avec le rapport 1 /t (diminution de 1/d,
noté id), ce qui rend illusoire la détermina-
tion correcte dela dureté durevétement avec
ces modeles si les conditions expérimentales
ne permettent pas de mesurer la dureté pour
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Fig. 4. Histogrammes et domaine de variation des valeurs obtenues
pour Hyy et By. Les points expérimentaux ont été tronqués pour ne
conserver que ceux pour lesquels la diagonale de I’empreinte est
supérieure a I’épaisseur du revétement (1/d < 18 mm™),

Fig. 4. Hyrand Brbar chart and variation range. Experimental data have been
cancelled in order to keep the only ones for which the print diagonal is superior

to the coating thickness (1/d < 18 mm™).

des profondeurs de pénétration du diamant
Vickers suffisamment petites par rapport a
I'épaisseur du revétement.

Considérant les différents modeles étu-
diés, nous pouvons effectuer les constata-
tions suivantes :

1) Le modeéle de Jonsson Hogmark (JH1)
est le plus stable. En fonction du bruit et/ou
du nombre de points considérés, les caracté-
ristiques de dureté du film calculée (Hof et Bf)
varient dans un intervalle faible (+15)
autour de la valeur théorique de 530 (Fig. 6).

L’estimation de la dureté du film a partir
de résultats expérimentaux bruités reste
acceptable méme si la profondeur de péné-
tration du diamant est faible. Ce résultat est
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points pris pour la courbe expérimentale simulée. Les points expé-
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1/d est inférieur 2 une valeur variant de 54 18 mm ™.

Fig. 5. Hop (a) and By (b) mean error related to the number of data considered
for the simulated curve. Experimental points have been cancelled in order to
keep the only ones for which 1/d is lower than a value comprised between 5

and 18 mm ™.
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Fig. 6. Variation de Hy; en fonction de B; pour le modéle JH1 avec

un bruit de mesure :

a) id <18 et b) id < 10.

Fig. 6. Hysversus By curve for JH1 model (noisy experimental data): a) id <

18 and b) id < 10.

contraire aux affirmations généralement
rapportées dans la bibliographie, suivant
laquelle le modéle JH1 ne s’applique que
lorsque la diagonale de pénétration est supé-
rieure a I’épaisseur du film [15-19, 25]. Les
raisons de cette contradiction sont une
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mauvaise utilisation du modele par ces
auteurs (en particulier simplifications entrai-
nant l'utilisation de l'équation (3) pour la
dureté du composite). Puchi-Cabrera et al.
[16, 19] prétendent que ce modele ne permet
pas d’extrapolation en dehors du domaine
expérimental. Ils oublient ce faisant la base
physique du modéle pour ne retenir que son
équation mathématique. En effet si on con-
sidére t/d = 3, on trouve a = -3 dans I'équa-
tion (4) et une dureté de film négative dans
I’équation (5) ce qui correspond a une sur-
face indentée dans le film également néga-
tive ! Le coefficient a est borné entre 0 et 1 et,
lorsque la diagonale de I'empreinte est infé-
rieure a la profondeur de pénétration, la
dureté mesurée est celle du film seul.

2) Nous avons cherché a savoir si le fait
de considérer le coefficient C comme varia-
ble, soit Cv, améliorait la prévision comme le
laissaient supposer différents auteurs [15-
16, 19]. En fait, les résultats sont beaucoup
moins robustes etle domaine de prévision de
Hys passe de 515-545 dans l’exemple précé-
dent a 400-2400 (entre 350 et 5600 pour id <
10). L’explication essentielle est une tres
forte corrélation entre le coefficient C,, et la
dureté du film (Fig. 7).

3) Le modele de Korsunsky et al. (K1) pré-
sente un domaine de variation pour la dureté
supérieure a celle du modele JH1 (430 a 650
pour Hgp). La corrélation entre Hyy et By est
forte (Fig. 8a; points non représentés) de
méme que la corrélation entre Hy et k ou
celle entre By et k (Fig. 9). Si le nombre de
points expérimentaux est limité par id < 10,
Hg peut prendre des valeurs comprises
entre 350 et 800 suivant le bruit de mesure
(Fig. 8b), et Bf peut méme devenir négatif.
Une pente négative correspond a une aug-
mentation de la dureté avec la taille de
I'empreinte, phénomene connu sous le nom
de Reverse Indentation Size Effect (RISE) qui
n’est rencontré qu’exceptionnellement dans
le cas des matériaux céramiques.

4) En ajoutant un degré de liberté au sys-
teme (modele K2 pour lequel I'exposant de
I'expression h/t est une variable X comprise
entre 1 et 3) l'incertitude sur la dureté du film
augmente puisque les valeurs de Hys sont
comprises entre 400 et 850 (Fig. 8a ; points
non représentés pour id < 18). En ne prenant
en compte que les duretés composites mesu-
rées pour lesquelles I'inverse de la diagonale
d’empreinte est inférieure a 10 mm™, la
dureté du film peut varier entre 300 et 2300,
et la pente By peut étre négative (Fig. 8b).
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5) Le modele initial de Korsunsky et al.
(K3), dans lequel on suppose que la dureté
du film est indépendante de la force appli-
quée, est stable (Hyr = 720 + 20) lorsque le
coefficient est égal a 2 (Fig. 10). La stabilité se
dégrade légérement lorsque X est supposé
variable (K4), surtout si le nombre de points
expérimentaux est réduit (HOf =720 = 45)
pour id < 10. Cependant, ce modele ne con-
vient pas pour décrire nos résultats expéri-
mentaux (Fig. 3) puisque nous avons
constaté expérimentalement que la dureté
du film varie avec la taille de 'empreinte.

6) Lemodeéle de Puchi-Cabrera (P) présente
un domaine de variation de Hys important,
entre 400 et 900, pour I'ensemble des points
expérimentaux (Fig. 8a; points non repré-
sentés), et330-1590si1/d <10mm™ (Fig. 8b).
Comme dans le modele de Korsunsky, nous
pouvons obtenir des pentes négatives pour
la variation de la dureté du film avec
linverse de la diagonale de l’empreinte.
Dans ce modeéle, tous les autres parametres
sont également corrélés entre eux (en parti-
culier np avec kp, Fig. 11), ce qui explique le
manque de robustesse. Il est possible de
trouver plusieurs ensembles de quadruplets
(Hos, B kp, np) permettant de calculer une
courbe de variation de la dureté H, avec 1/
d qui soit trés proche des points expérimen-
taux, indépendamment du sens physique
que l'on pourrait éventuellement donner a
ces coefficients. Ceci explique que les
auteurs de ce modele le considerent comme
valide quand ils I'appliquent a l'étude de
revétements dont la dureté est inconnue, et
ne peut donc étre vérifiée.

7) Le modele de Fernandes et al. (F) est le
moins robuste de tous (Figs. 5 et 8) en parti-
culier a cause des tres fortes corrélations
entre Hyy, By et ng.

Pourl’ensemble des modéles, nous avons
représenté sur la figure 8, la seule corrélation
entre Hyret By .Une corrélation linéaire par-
faite entre ces coefficients signifie que, pour
le modeéle considéré, toutes les courbes
représentant la variation de la dureté du film
avec l'inverse de la diagonale se coupent en
un méme point. Par exemple pour le modele
K1, Hys =725-15,6/d correspond a un point
pivot, de coordonnées Hy =725 et d = 64 pm.
Nous constatons également que les droites
Hyy tracées en fonction de By pour les diffé-
rents modéles se coupent toutes en un méme
point (Fig. 8). Nous avons fait les mémes
remarques en fatigue fissuration [26] et en
fluage [27], mais l'interprétation physique
n’est pas la méme, ce point pivot des droites
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Fig. 7. Variation de C, en fonction de Hy; pour le modele
JH2 avec un bruit de mesure.

Fig. 7. Cyversus Hyy for the JH2 model (noisy experimental data).
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les différents modeles (ensemble des points
expérimentaux avec bruit de mesure). Zoom de
la figure 8a.
Fig. 12. Hys versus Byfor the different models (all
noisy experimental data). Zoom of figure 8a.

pivot ne correspond ici qu’a la plus grande
probabilité de trouver un résultat (consé-
quence de la répartition Gaussienne non
biaisée de la dispersion lorsque id est suffi-
samment grand). En effet, les coordonnées
de ce point d'intersection : Hys= 530 et B;=
12,47, correspondent aux coefff cients ChOlSlS
initialement pour décrire la variation de
dureté du film avec la force appliquée, et a
un maximum de densité des points de simu-
lation (Fig. 12).

Conclusion

Pour un revétement de nickel, déposé par
voie chimique sur un substrat en acier,
d’épaisseur suffisamment importante pour
que sa dureté puisse étre mesurée expéri-
mentalement, nous avons tracé la variation
deladureté enfonctiondel'inverse dela dia-
gonale d’empreinte d supposée égale a sept
fois la pénétration maximale /i du diamant.
Huit modeles sont ensuite utilisés pour
décrire le comportement du composite
« revétement — substrat » et les parametres
de chaque modele sont optimisés pour que
le modele passe « au mieux » par les points
expérimentaux. Les huit courbes obtenues
sont considérées comme les « courbes modeles
expérimentales» sur lesquelles nous ajou-
tons un bruit et supprimons progressive-
ment un certain pourcentage de points
expérimentaux relatifs aux plus faibles péné-
trations afin de tester la robustesse des
modeles. Le modele de Jénsson et Hogmark
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que nous avons modifié est de loin le plus
robuste et le plus performant pour prévoir la
dureté du film. Cette robustesse est due au
fait que ce modele possede uniquement
deux parametres d’ajustement qui sont la
macrodureté du film et un parametre carac-
térisant la variation de dureté avec la force.
Certains auteurs augmentent le nombre de
coefficients dans 1’espoir de mieux faire pas-
ser les courbes de dureté du composite par
les points expérimentaux. Ils n’obtiennent
pas toujours le résultat espéré (dans notre cas
le modele JH1 est le meilleur) et diminuent
la robustesse de leur modele, car comme
nous l’avons montré ces parametres addi-
tionnels sont tous reliés entre eux.
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