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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d'organismes nationaux de
normalisation (comités membres de I'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I''SO. Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité
technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouvernementales, en
liaison avec [1SO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec la Commission
électrotechnique internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux regles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 3.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour
vote. Leur publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités
membres votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments de la présente Norme internationale peuvent faire
I'objet de droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de
ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

La Norme internationale 1SO 14704 alétéélaborée panleicomité technigue 1SQ ITC 206, Céramiques techniques.

L’annexe B constitue un élément normatif/defla, présente Narme-internationale. Les annexes A et C sont données
uniguement a titre d’information.

iv © 1SO 2000 — Tous droits réservés



NORME INTERNATIONALE ISO 14704:2000(F)

Céramiques techniques — Méthode d'essai de résistance en
flexion des céramiques monolithiques a température ambiante

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie une méthode d’essai permettant de déterminer la résistance en flexion
des céramiques fines monolithiques et des matériaux composites a matrice céramique et a renfort de trichite ou de
particules, a température ambiante. La résistance en flexion est une des mesures de la résistance uniaxiale des
céramiques fines. Cette méthode d’essai peut étre utilisée pour le développement de matériaux, le contréle de la
qualité, la caractérisation et pour obtenir des données de conception.

2 Références normatives

Les documents normatifs suivants contiennent des dispositions qui, par suite de la référence qui y est faite,
constituent des dispositions valables pour la présente Norme internationale. Pour les références datées, les
amendements ultérieurs ou les révisions de ces publications ne s’appliquent pas. Toutefois, les parties prenantes
aux accords fondés sur la piésentel Norme/internationale sont invitées ‘@ rechercher la possibilité d'appliquer les
éditions les plus récentes des documents normatifs indiqués ci-aprées. Pour les références non datées, la derniere
édition du document normatif en référence 's’‘applique! llessmenmbresde ['ISO et de la CEl possédent le registre des
Normes internationales en vigueur.

ISO 7500-1:1999, Matériaux métalligues — Vérification=des machines pour essais statiques uniaxiaux —
Partie 1: Machines d’essai de traction/compression — Veérification et étalonnage du’systéeme de mesure de charge.

ISO 3611:1978, Micrometres d'extérieur.

3 Termes et définitions
Pour les besoins de la présente Norme internationale, les termes et définitions suivants s'appliquent.

3.1

résistance en flexion

contrainte nominale maximale supportée par une éprouvette élastique spécifiée lors d'un essai de flexion conduit
jusqu'a rupture

3.2

flexion quatre points

configuration d'essai de résistance en flexion dans laquelle une éprouvette supporte une charge appliquée
symétriquement par deux cylindres situés entre deux cylindres d'appui [voir Figure 1 a) et b)]

NOTE Les cylindres peuvent étre des roulements a rouleaux cylindriques ou des cylindres.

3.3

flexion quatre points 1/4 de point

configuration spécifique d'essai de résistance en flexion quatre points dans laquelle les cylindres intérieurs sont
décalés d'un quart de la portée d'appui par rapport aux deux cylindres extérieurs [voir Figure 1a)]

© 1SO 2000 — Tous droits réservés 1
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3.4

flexion quatre points 1/3 de point

configuration spécifique d'essai de résistance en flexion quatre points dans laquelle les cylindres intérieurs sont
décalés d'un tiers de la portée d'appui par rapport aux deux cylindres extérieurs [voir Figure 1 b)]

©
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! 2
L =40 mm 0,1 mm
a) Flexion quatre points 1/4 de point
a=L/3 1 a=1L/3
| C{ % |
| | | <
O ! (tandarag] b
| L
! 2
L =30 mm 20,1 mm
b) Flexion quatre points 1/3 de point
L/2 )]
|
| |
| | -
O | ( :
L
2
L =30 mm 0,1 mm
ou
L = 40 mm 0,1 mm
c) Flexion trois points
Légende
1 Cylindres de charge
2 Cylindre d’appui
NOTE La flexion quatre points est en général préférée lorsqu'une grande quantité de matériau est exposée a la contrainte

maximale (voir annexe A pour de plus amples d'informations).

Figure 1 — Configurations d'essai de flexion
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4  Principe

Une éprouvette de section transversale rectangulaire supporte une charge en flexion jusqu'a la rupture. La charge
a la rupture, le dispositif d'essai et les dimensions de I'éprouvette sont utilisés pour calculer la résistance en flexion,
qui est une mesure de la résistance a la traction uniaxiale d'une céramique. Le matériau est supposé étre isotrope
et linéairement élastique.

5 Appareillage

5.1 Machine d'essai

Une machine d'essai appropriée capable d'appliquer une vitesse de traction uniforme doit étre utilisée. La machine
d'essai doit étre conforme a la classe 1 de I''SO 7500-1:1999 avec une précision de 1 % de la charge & la rupture
indiquée.

5.2 Dispositif d'essai

5.2.1 Généralités

Les configurations de flexion trois points ou quatre points doivent étre utilisées comme illustré a la Figure 1. La
configuration quatre points 1/4 de point est recommandée. Les dispositifs doivent étre semi-articulés ou
entierement articulés en fonction de I'état des éprouvettes. Si les éprouvettes satisfont a I'exigence de parallélisme
de 6.1, des dispositifs semi-articulés peuvent alors-étre utilisés,;sinan; des dispositifs entierement articulés doivent
étre utilisés. Ces derniers peuvent également étre utilisés avec des éprouvettes usinées.

NOTE 1 Les éprouvettes usinées ont normalement des surfates planés et /paralléles. Les éprouvettes brutes de cuisson,
traitées thermiguement ou oxydées ne répondent généralement pas aux exigences de parallélisme. Une torsion de I'éprouvette
peut entrainer de graves erreurs de calcul de la résistance,7a-moins d'utiliser un dispositif entierement articulé. L'objectif de
I'articulation est d'assurer un;contact uniforme et constant entre. les.cylindres-et la surface de.l'éprouvette.

NOTE 2  Un dispositif entierement articulé dispose de cylindres ou de rouleaux libres en rotation afin d'éliminer toute friction.
Les cylindres roulent de maniére indépendante afin de s'adapter a la surface de I'éprouvette. Voir Figures B.1 et B.2.

NOTE 3  Un dispositif semi-articulé présente des cylindres ou des rouleaux libres en rotation. Les cylindres sont articulés
deux a deux afin de s'adapter a la surface de I'éprouvette. Voir Figures B.1 et B.2.

5.2.2 Cylindres

Les éprouvettes doivent étre chargées et maintenues par des cylindres. Ceux-ci peuvent étre des roulements a
rouleaux cylindriques ou des cylindres. lIs doivent étre réalisés dans un acier dont la dureté est au moins égale a
HRC 40 pour des résistances d'éprouvettes jusqu'a 1400 MPa, ou au moins égale a HRC 46 pour des résistances
d'éprouvettes jusqu'a 2 000 MPa. Le cylindre peut étre réalisé en céramique avec un module d'élasticité compris
entre 200 GPa et 500 GPa et une résistance en flexion supérieure a 275 MPa. La longueur du cylindre doit étre
supérieure ou égale a12mm. Son diamétre doit étre approximativement égal a 1,5 fois I'épaisseur (d) de
I'éprouvette. Des diamétres compris entre 4,5 mm et 5 mm sont recommandés. La surface des cylindres doit étre
lisse et leur diamétre doit étre uniforme a 0,015 mm prés. Les cylindres doivent étre libres en rotation afin
d'éliminer tout frottement. Pour la flexion quatre points, les deux cylindres intérieurs doivent étre libres de rouler
vers l'intérieur et les deux cylindres extérieurs doivent étre libres de rouler vers l'extérieur. Pour la flexion trois
points, les deux cylindres extérieurs doivent étre libres de rouler vers I'extérieur et le cylindre intérieur (central) ne
doit pas rouler.

© 1SO 2000 — Tous droits réservés 3
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NOTE 1 Le frottement peut entrainer des erreurs de calcul de contrainte. Plusieurs conceptions sont possibles pour le
systéme de rotation. Le cylindre peut étre monté sur des ensembles de roulements a rouleaux cylindriques ou des cylindres. Il
est également possible, et plus simple, de monter les cylindres de maniére a les laisser libres de rouler sur la surface du
dispositif, comme représenté a la Figure 2.

J— G)) —— 6
O ©)

Les quatre cylindres doivent étre libres en rotation.

a) Flexion quatre points

Les deux cylindres extérieurs sont libres de rouler vers I'extérieur, mais le cylindre central doit étre fixe.

b) Flexion trois points

Légende
1  Eprouvette
2 Cylindres a roulement alternatif

3 Variantes de cylindres de charge

Figure 2 — Schéma des dispositifs

NOTE 2  Le diametre du cylindre est spécifié en fonction des exigences de calcul. Il convient que les cylindres ne soient pas
trop grands, afin de ne pas entrainer de changement excessif dans le bras de levier lorsqu'une éprouvette fléchit, ce qui peut
engendrer des erreurs au niveau du décalage tangentiel du point de contact. D'autre part, il convient que les cylindres ne soient
pas non plus trop petits, afin de ne pas créer de contraintes de coincement dans I'éprouvette ni de contraintes de contact
risquant d'endommager le dispositif.

4 © I1SO 2000 — Tous droits réservés
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NOTE 3 Les exigences et les recommandations en matiére de dureté et de rigidité des cylindres sont destinées a assurer
que les éprouvettes offrant une résistance allant jusqu'a 1 400 MPa (ou 2 000 MPa) avec des modules d'élasticité allant
jusqu'a 500 GPa, peuvent étre soumis aux essais sans endommager le dispositif. Une résistance plus élevée ou des
éprouvettes en céramique plus rigides peuvent nécessiter des cylindres plus durs. Par exemple, si le module d'élasticité des
cylindres est supérieur a 500 GPa, il est alors recommandé de rallonger les cylindres et la largeur d'appui du dispositif pour
qu'ils soient supérieurs a 12 mm, afin de répartir les charges sur une plus grande longueur de cylindre.

5.2.3 Dispositif quatre points: semi-articulé

La Figue B.1 a) montre les actions des cylindres dans ce dispositif. Les quatre cylindres doivent étre libres en
rotation. Les deux cylindres intérieurs doivent étre paralléles et espacés d'environ 0,015 mm sur toute leur
longueur (> 12 mm, selon 5.2.2). Les deux cylindres extérieurs doivent étre paralléles et espacés d'environ
0,015 mm sur toute leur longueur. Les cylindres intérieurs doivent étre maintenus indépendamment des cylindres
extérieurs. Les quatre cylindres doivent s'appuyer sur la surface de I'éprouvette de maniére uniforme et réguliére.
Le dispositif doit étre congu de maniére a appliquer une charge égale sur les quatre cylindres.

5.2.4 Dispositif quatre points: entierement articulé

La Figure B.1 b) montre les actions des cylindres dans ce dispositif. Les quatre cylindres doivent étre libres en
rotation. L'un d'eux n'est pas nécessairement articulé. Les trois autres cylindres doivent étre articulés
indépendamment les uns des autres afin de s'adapter a la surface de I'éprouvette. Les quatre cylindres doivent
s'appuyer sur la surface de I'éprouvette de maniere uniforme et réguliére. Le dispositif doit étre congu de maniére a
appliquer une charge égale sur les quatre cylindres.

5.2.5 Dispositif trois points: semi-articulé

La Figure B.2 a) montre les actions des cylindres dans ce dispositif. Les deux cylindres d'appui (extérieurs) doivent
étre libres de rouler vers I'extérieur. Le cylindre! central'doit étre fixé<et ne doit pas étre libre en rotation. Les deux
cylindres extérieurs doivent étre paralléles et espacés d'environ 0,015 mm sur toute leur longueur (= 12 mm, selon
5.2.2). Les deux cylindres extérieurs doivent étre articulés ensemble afin de s'adapter a la surface de I'éprouvette,
ou le cylindre central doit étre. articulé -afin: de. s'adapter a.la.surface de 1'éprouvette. Les trois cylindres doivent
s'appuyer sur la surface de I'éprouvette de manigre uniforme et réguliere. Le dispositif doit étre con¢u de maniére a
appliquer une charge égale sur les deux cylindres extérieurs.

5.2.6 Dispositif trois points: entierement articulé

La Figure B.2 b) et c) montrent les actions des cylindres dans ce dispositif. Les deux cylindres d'appui (extérieurs)
doivent étre libres de rouler vers l'extérieur. Le cylindre central ne doit pas rouler. Deux des cylindres doivent
pouvoir étre articulés de maniéere indépendante afin de s'adapter a la surface de I'éprouvette. Le dispositif doit étre
concu de maniére a appliquer une charge égale sur les deux cylindres extérieurs.

5.2.7 Positionnement des cylindres

Les cylindres doivent étre placés de sorte que les distances soient précises a 0,1 mm preés. Le cylindre central du
dispositif trois points doit étre placé a égale distance des deux cylindres extérieurs & 0,1 mm prés. Les cylindres
intérieurs du dispositif quatre points doivent étre centrés par rapport aux cylindres extérieurs a 0,1 mm prés.

NOTE La position des cylindres peut étre définie par I'utilisation de cylindres captifs ou par des butées appropriées contre
lesquelles sont calés les cylindres au début d'un essai. Les distances entre appuis peuvent étre mesurées a 0,1 mm pres a
l'aide d'un microscope mobile ou de tout autre dispositif adéquat. Elles peuvent également étre vérifiées en mesurant les
distances entre les butées des cylindres et en ajoutant (distance extérieure) ou en retranchant (distance intérieure) les rayons
des cylindres d'appui.

5.2.8 Matériaux du dispositif

Le dispositif qui maintient et aligne les cylindres doit étre suffisamment dur pour que les cylindres ne le déforment
définitivement.

© 1SO 2000 — Tous droits réservés 5



ISO 14704:2000(F)

NOTE Les charges de contact linéaire peuvent déformer le dispositif. La dureté du dispositif dépend de sa conception. Si
les cylindres et le dispositif ont une largeur de 12 mm au minimum, un dispositif réalisé en acier de dureté HRC 25 ou plus est
approprié.

5.3 Micrométre

Il convient d'utiliser un micrométre tel que décrit dans I'SO 3611, mais avec une résolution de 0,002 mm, pour
mesurer les dimensions de I'éprouvette. Les faces de touche fixe du micrometre doivent étre planes tel qu'illustré
dans I''SO 3611. Le micrometre ne doit pas avoir d'extrémité sphérique ou acérée qui pourraient endommager

I'éprouvette. D'autres instruments de mesure de dimensions peuvent étre utilisés s'ils ont au moins une résolution
de 0,002 mm.

6 Eprouvettes
6.1 Dimensions des éprouvettes

6.1.1 Eprouvettes usinées

Les dimensions des éprouvettes sont données sur la Figure 3. Les tolérances de section transversale doivent étre
+ 0,2 mm. La tolérance de parallélisme sur les faces longitudinales opposées est de 0,015 mm.

6.1.2 Eprouvettes brutes de cuisson ou traitées thermiquement

Les dimensions des éprouvettes“peuvent €tre ‘modifi€ées’ si ‘nécessaire "mais "les écarts par rapport aux
spécifications données en 6.1 et sur la Figure,3 doivent étre consignés dans le rapport d'essai.

Dimensions en millimetres

Arétes chanfreinées a (0,12 + 0,03) mm x 45° + 5°
ou arrondies & (0,15 + 0,05) mm

7/ 10.015] A
| To.0,15]A

//0.05]B S
m

B

L7
A

L +02

8 L; > 35 mm pour des dispositifs d'essais de 30 mm ou L; > 45 mm pour des dispositifs d'essais de 40 mm.

Figure 3 — Eprouvette standard
6.2 Préparation des éprouvettes

6.2.1 Généralités

La présente Norme internationale admet plusieurs options pour la préparation des éprouvettes. Dans tous les cas,
les faces supérieure et inférieure de I'éprouvette ne nécessitent pas de préparation ou de finition spéciale. Au
minimum deux arétes longitudinales, sur une largeur de 4 mm, doivent étre chanfreinées ou arrondies, tel
gu'illustré a la Figure 3. 1l est fortement recommandé de chanfreiner ou d'arrondir les quatre arétes longitudinales.

6 © I1SO 2000 — Tous droits réservés
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Bien que la présente norme ne comprenne pas de spécification relative a la finition de surface, il est fortement
recommandé de mesurer et de noter la rugosité de la surface.

NOTE La préparation de surface des éprouvettes peut entrainer des défauts d'usinage (en particulier des microfissures
sous la surface de I'éprouvette) pouvant avoir un effet significatif sur la résistance en flexion. Les dommages d'usinage peuvent
étre un facteur interférant aléatoire ou un élément inhérent des caractéristiques de résistance a mesurer. La préparation de
surface peut également créer des contraintes résiduelles. Les étapes d'usinage finales (y compris le polissage) peuvent
éventuellement corriger les dommages subis pendant les premiéres étapes plus grossiéres de l'usinage.

6.2.2 Brute de cuisson

L'éprouvette de flexion est fabriquée par frittage ou autre procédé de sorte gu'aucun usinage n'est nécessaire.
Dans ce cas, I'objectif est de mesurer la résistance de I'éprouvette avec une surface brute de cuisson. Un chanfrein
ou un arrondi des arétes est recommandé et peut étre effectué avant le frittage.

NOTE 1 Les éprouvettes brutes de cuisson sont particulierement sujettes a la torsion et au gauchissement. Il est possible
gu'elles ne répondent pas aux exigences de parallélisme de 6.1.1; auquel cas il y a lieu d'utiliser un dispositif entierement
articulé pour les essais.

NOTE 2  L'une des surfaces d'une éprouvette brute de cuisson peut étre usinée de maniére a réduire au minimum les effets
de torsion ou de gauchissement. Il convient de placer la surface usinée en contact avec les cylindres intérieurs (cété en
compression de I'éprouvette) pendant les essais.

6.2.3 Mode opératoire d'usinage habituel

Un mode opératoire d'usinagerhabituel peutiétre suivi lorsqu'il a été idéveloppé et utilisé avec entiére satisfaction
pour une classe de matériaux donnée (c'est-a-dire” qu'il n‘engendre‘que”des 'dommages minimaux ou pas de
dommages involontaires sur la surface i de, contrainte résiduelle). Il canvient de noter dans le rapport les détails
concernant le mode opératoire, en particulier les’grains de meule,’le mode de liaison de la meule (résine, métal,
verre, autre) et le matériau éliminé par passe. Les arétes longitudinales de I'éprouvette doivent étre arrondies ou
chanfreinées conformément a la Figure 3.

6.2.4 Mode opératoire adapté au compdsant

La préparation de surface de I'éprouvette doit étre identique a celle appliquée a un composant. Il convient de noter
dans le rapport les détails du mode opératoire, en particulier le mode de liaison de la meule (résine, métal, verre,
autre) et le matériau éliminé par passe. Les arétes longitudinales de I'éprouvette doivent étre arrondies ou
chanfreinées conformément a la Figure 3.

6.2.5 Mode opératoire d'usinage de base

Si les modes opératoires de 6.2.2 a 6.2.4 ne peuvent pas étre appliqués, il est admis d'utiliser le mode opératoire
suivant.

NOTE Le mode opératoire spécifié ci-dessous est une pratique d'ordre général, traditionnelle. Il est destiné a réduire les
dommages d'usinage ou les contraintes résiduelles pour une large gamme de céramiques. Des taux d'élimination plus rapides
ou plus importants peuvent étre appropriés pour certains matériaux. En revanche, certaines céramiques trés cassantes peuvent
nécessiter une préparation plus traditionnelle.

6.2.5.1 Les éprouvettes doivent étre meulées dans le sens longitudinal comme illustré a la Figure 4.
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