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RESUME 

La nanoindentation constitue une technique particulièrement adaptée à la 
caractérisation mécanique locale des matériaux présentant des gradients de 
composition et de propriétés. Dans le cas du titane-α pré-oxydé à haute température, 
la diffusion de l’oxygène depuis la surface conduit à la formation d’une zone enrichie 
en oxygène (ZAO), caractérisée par une évolution progressive de ses propriétés 
mécaniques. L’objectif de ce travail est d’exploiter la nanoindentation à grande vitesse 
pour quantifier localement l’effet de l’insertion d’oxygène sur la dureté et la réponse 
élastique du titane-α, tout en prenant en compte son anisotropie cristallographique. 

Des cartographies de nanoindentation à grande vitesse en mode CSM sont couplées 
à des cartographies EBSD et à la mesure locale de la teneur en oxygène. Deux 
configurations complémentaires sont étudiées : une coupe transversale, pour laquelle 
l’indentation est réalisée suivant la direction du gradient d’oxygène, et une coupe de 
biais, permettant d’étaler spatialement ce gradient et de réaliser les mesures 
perpendiculairement à la direction de diffusion. Cette approche multimodale permet 
ainsi d’associer à chaque mesure de dureté et de module réduit une teneur locale en 
oxygène et une orientation cristallographique. 

Les résultats mettent en évidence une augmentation significative de la dureté et du 
module réduit avec l’enrichissement en oxygène. Cette évolution se superpose à l’effet 
de l’orientation cristallographique, particulièrement marqué sur la réponse élastique. 
L’exploitation des mesures de nanoindentation à travers le modèle de Vlassak et Nix 
[1], reliant le module d’indentation à l’orientation du cristal et à ses constantes 
élastiques anisotropes, permet d’identifier l’évolution des constantes de rigidité (𝐶𝑖𝑗) 

avec la teneur en oxygène. La comparaison des deux configurations de caractérisation 
met ainsi en évidence l’intérêt de la nanoindentation, couplée aux analyses chimiques 
et cristallographiques, pour dissocier et quantifier les contributions de l’oxygène et de 
l’orientation cristalline aux propriétés mécaniques locales du titane-α (Figure 1) [2]. 
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Figure 1 : Évolution de l’anisotropie élastique du titane-α avec la teneur en oxygène, 
caractérisée par nanoindentation à grande vitesse en coupes transversale et en biais. 
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RESUME 
Les céramiques de zircone tétragonale stabilisée à l'oxyde de cérium (ceria-stabilized 
tetragonal zirconia, CSTZ) suscitent un intérêt croissant, car elles permettent de s'affranchir 
du compromis résistance-ductilité qui limite habituellement les céramiques. À température 
ambiante, une transformation martensitique, induite par la contrainte, de la phase tétragonale 
(t) vers la phase monoclinique (m), donne lieu à une plasticité induite par transformation 
(TRIP). Celle-ci autorise une déformation importante avant l'amorçage des fissures, à l'instar 
des alliages métalliques à mémoire de forme [1]. Lors d'un chauffage, la phase monoclinique 
peut retourner vers la phase tétragonale, produisant ainsi un effet mémoire de forme. La 
maîtrise de ce comportement nécessite donc de bien comprendre comment les 
caractéristiques microstructurales gouvernent à la fois la transformation directe et la 
transformation inverse [2]. Ces caractéristiques comprennent notamment l'orientation 
cristalline, les joints de grains et les défauts induits par la transformation. 
Dans ce travail, la transformation de phase et le comportement à mémoire de forme des 
micropiliers de CSTZ ont été étudiés au moyen d'essais de micro-compression in-situ. Ces 
essais ont été couplés à deux techniques de caractérisation cristallographique 
complémentaires : la microdiffraction Laue par rayonnement synchrotron sur la ligne BM32 de 
l'ESRF, et la diffraction des électrons rétrodiffusés (EBSD) [3, 4]. Des micropiliers mono- et 
oligocristallins contenant 12 mol% de cérine ont été comprimés afin de déclencher la 
transformation t-m. Des recuits in-situ et ex-situ ont ensuite permis de suivre la transformation 
inverse. Cette approche relie directement la réponse mécanique à l'évolution 
cristallographique du matériau lors de cycles de transformation successifs. Une attention 
particulière est portée au rôle de l'orientation cristalline et des caractéristiques 
microstructurales, comme les joints de grains, dans l'amorçage et la propagation de la 
transformation. Les résultats montrent que la contrainte critique de transformation diminue 
avec le nombre de cycles de compression-chauffage, ce qui est attribué à l'accumulation de 
défauts liés à la transformation. Ils permettent également de mieux élucider la dépendance de 
la transformation de phase en fonction de l'orientation cristalline. Dans l'ensemble, ces 
résultats apportent un nouvel éclairage sur les mécanismes à l'origine du comportement à 
mémoire de forme des céramiques à base de zircone. Ils soulignent aussi le rôle clé de la 
microstructure et des défauts dans la transformation de phase t-m. 
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RESUME 
Lors de leur utilisation en tant que revêtements protecteurs, les revêtements multicouches subissent 
d’importantes sollicitations mécaniques et il arrive que des bandes de cisaillement se propagent au 
cœur du revêtement et aboutissent au délaminage du substrat. Pour maximiser leurs performances, il 
est essentiel de caractériser le comportement plastique et l’endommagement, ce qui peut être réalisé 
par nanoindentation. Des analyses STEM post-indentation Berkovich de coupes transversales de 
revêtements multicouches TiAl/TiAlN révèlent la présence de bandes de cisaillement. L’empreinte 
résiduelle témoigne également de la présence de plasticité. Ces deux phénomènes peuvent être liés à 
de l’endommagement. Bigelow et al. [1] ont montré que l’introduction d’adoucissement dans la loi de 
comportement élastoplastique de SiC facilitait l’apparition de bandes de cisaillement dans un 
revêtement multicouches Al/SiC lors de l’indentation. Il semble donc intéressant de recourir à une loi de 
comportement prenant en compte à la fois l’endommagement et la plasticité via un endommagement 
dit « ductile » [2]. Ce travail propose une étude numérique de l’initiation des bandes de cisaillement 
dans des revêtements multicouches TiAl/TiAlN en indentation par la méthode des éléments finis. Une 
loi de comportement Elasto-Plastique enDommageable régularisée (EPDr) développée spécifiquement 
pour cette étude afin de prendre en compte les effets liés à l’endommagement et à la plasticité des 
matériaux des couches a été utilisée. Les simulations d’indentation utilisant la loi EPDr montrent que la 
morphologie des bandes de cisaillement peut être similaire aux observations expérimentales (Figure 1). 
De nombreux facteurs, qu’ils soient géométriques (rayon de pointe), de chargement (profondeur 
d’indentation), matériaux (types de lois et paramètres) ou numériques (taille éléments) ont une influence 
sur l’initiation et la morphologie des bandes.  

 

Figure 1: (a) Image STEM d’une bande de cisaillement obtenue dans la section transversale d’un revêtement 

multicouche TiAl/TiAlN et (b) champ d’endommagement d’un essai d’indentation numérique d’un revêtement 

TiAl/TiAlN réalisé à partir d’un modèle élément fini intégrant le comportement élasto-plastique endommageable 

régularisée (EPDr) dans les couches de TiAlN. 

 

MOTS-CLES (Indentation – bandes de cisaillement – éléments finis – 
endommagement ductile) 
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RESUME 

Formées par les fortes déformations et températures de l’usinage les couches 
blanches d’extrême surface (< 2 µm) ont une influence encore débattue sur la 
durabilité des pièces[1]. En raison de leur hétérogénéité et leur échelle, leur 
caractérisation par des procédés classiques est complexe[2,3], notamment pour trois 
propriétés clés : contraintes résiduelles, limite d’élasticité et déformation à la rupture. 

Ce travail identifie ces propriétés mécaniques à travers la combinaison d’essais de 
micro-traction[4], de FIB-DIC[5], de micro-flexion[6] et de micro-compression[7] sur 
une couche blanche d’un acier inoxydable 15-5PH[3].  

Des micro-piliers et micro-cantilevers (usinés par FIB) ainsi que des éprouvettes de 
micro-traction (laser femtoseconde/FIB)[8] ont été produites dans le bulk et dans la 
couche blanche et testées par un nano-indenteur. Ces essais mettent en évidences 
des divergences entre le substrat et la couche d’intérêt, et permettent d’isoler les 
mécanismes de déformations et les propriétés de cette dernière. 

Enfin, des piliers ring-core de FIB-DIC ont permis d’établir un profil de contraintes 
résiduelles[9] dominés par des contraintes de traction. Ce couplage entre les essais 
micromécaniques et le profil de contraintes résiduelles permet d’éclairer les 
mécanismes d’initiation des fissures, et illustrent l’impact de ces couches sur le cycle 
de vie des pièces d’usinages. 

Figure 1 – Essais micromécaniques sur couches blanches. Gauche : 
Eprouvette de micro-traction. Droite : Pilier de FIB-DIC. 

MOTS-CLES  
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RESUME 

La détermination de la dureté intrinsèque des couches minces par nanoindentation reste 
complexe en raison de l’influence du substrat sur les mesures. Le modèle de Chicot et Lesage 
(1995) [1], initialement développé pour décrire la dureté des systèmes couche–substrat en 
microindentation, repose sur une loi des mélanges considérant les volumes déformés dans 
les deux matériaux. Dans ce travail, une révision de ce modèle est proposée, notamment à 
travers une modification de la géométrie des zones déformées et une nouvelle formulation des 
contributions respectives de la couche et du substrat. 

Ces modifications permettent d’adapter l’approche initiale aux faibles profondeurs de 
pénétration caractéristiques de la nanoindentation, en introduisant un paramètre d’interface 
afin de mieux décrire l’évolution de la dureté composite et d’extraire les propriétés intrinsèques 
des couches minces. Le modèle modifié est appliqué à deux systèmes, Si₃N₄ et SiO₂, 
représentant respectivement les configurations couche dure sur substrat mou et couche molle 
sur substrat dur, pour différentes épaisseurs de couches. Enfin, des analyses statistiques, 
notamment des simulations de Monte-Carlo et des tests d’identifiabilité, sont réalisées afin 
d’évaluer la robustesse du modèle, la fiabilité des paramètres estimés et sa pertinence pour 
la caractérisation mécanique des couches minces. 

 

Illustration de l’adaptation du modèle de Chicot–Lesage (1995) à la 
nanoindentation par correction géométrique de la zone plastique. 
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