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Avant-propos

LISO (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'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 I'[SO participent également aux travaux.
L'ISO collabore étroitement avec la Commission Electrotechnique Internationale (CEI) en ce qui concerne
la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux reégles données dans les Directives
ISO/CEI, Partie 2.

La tache principale des comités techniques est d’élaborer les Normes internationales. Les projets de
Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour vote.
Leur publication comme Normes internationales requiert 'approbation de 75 % au moins des comités
membres votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire l'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.

L'ISO 14604 a été élaborée par le Comité Technique ISO/TC 206, Céramiques techniques.
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Introduction

La déformation a la rupture d'un revétement est un facteur critique souvent déterminant pour les
performances d'un produit revétu. Des lors que le revétement est soumis a une contrainte, qu'elle
soit directe ou due a des effets thermiques (différence de coefficient de dilatation thermique entre le
revétement et le substrat), il est évident qu’il peut se fissurer si la déformation/contrainte critique a
la rupture est dépassée, et que son efficacité sera réduite dans la plupart des cas. Par exemple, en cas
de fissures, les revétements anticorrosion perdent leurs propriétés protectrices et les revétements
optiques leur efficacité. Bien souvent, la fissuration est la premiére étape d’'une forme beaucoup plus
sérieuse de défaillance: 'écaillage d’'une grande partie du revétement.

La présente Norme internationale décrit une méthode de détermination de la déformation a la rupture
qui consiste a appliquer des contraintes a un échantillon de matériau au cours d'un essai de traction
uniaxiale, de compression, ou de flexion de poutre. Lamorce de rupture dans le revétement est
déterminée par une méthode d’émission acoustique.

Lacapacité des élémentsrevétus a supporter des charges appliquées de 'extérieur estune caractéristique
importante dans|'application de tout systémerevétu. En outre, la contrainte alarupture estgénéralement
requise. Pour calculer la contrainte, il convient de connaitre la déformation a la rupture et le module de
Young du revétement. L'1SO 14577-4:2007 1] peut étre utilisée pour mesurer le module de Young par
pénétration instrumentée (DSI), mais il est également possible d’appliquer d’autres méthodes impliquant
I'excitation en flexion et I'excitation par choc (Références [2], [3]).

© IS0 2012 - Tous droits réservés \Y
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Céramiques techniques — Méthodes d’essai des
revétements céramiques — Détermination de la
déformation a la rupture

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale décrit une méthode de mesure de la déformation a la rupture de
revétements céramiques au moyen d’essais de traction uniaxiale ou d’essais de compression associés a
une émission acoustique pour surveiller 'apparition de fissures dans le revétement. Des déformations
en traction ou en compression peuvent également étre appliquées par flexion quatre points. Le mesurage
peut étre effectué a température ambiante ou a température élevée dans les cas favorables.

2 Références normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour I'application du présent document. Pour
les références datées, seule I'édition citée s’applique. Pour les références non datées, la derniére édition
du document de référence s’applique (y compris les éventuels amendements).

EN 10002-1, Matériauxmétalliques = Essaide traction,— Pantie I; Méthode d'essai a température ambiante
EN 10002-5, Matériaux métalliques, — Essai de traction — Partie 5: Méthode d’essai a température élevée

ISO 12106, Matériaux métalliques — Essais de fatigue — Méthode par déformation axiale contrélée

3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions suivants s’appliquent.

3.1
déformation a la rupture
déformation requise pour produire une fissure détectable dans le revétement

Note 1 a l'article: La présence de la fissure peut étre détectée au moyen d'un microscope électronique a balayage
ou d'un microscope optique, ou de maniére indirecte en utilisant '’émission acoustique.

3.2
émission acoustique
production de signaux acoustiques

Note 1 al’article: VoirlaFigure 1 pourla définition des signauxacoustiques. Les signauxacoustiques sontenregistrés
sous forme de hits, de nombre de coups d’émission acoustique, d’énergie ou d'amplitude (3.3, 3.4, 3.5 et 3.6).

3.3
hit d’émission acoustique
événement acoustique unique qui dépasse un seuil établi

3.4
énergie d’émission acoustique
surface de la forme d’'onde d’'un hit d’émission acoustique

3.5
amplitude d’émission acoustique
valeur de créte de la forme d'onde d'un hit d’émission acoustique

© IS0 2012 - Tous droits réservés 1
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3.6

seuil d’émission acoustique

amplitude d’émission acoustique arbitraire a partir de laquelle les hits sont jugés significatifs et au-
dessus des signaux acoustiques produits par le matériel d’essai

3.7
nombre de coups
nombre de fois ou la forme d’onde dépasse un seuil établi pendant un hit unique

3.8
guide d’'ondes
filmétallique raccordantl’échantillon (généralement par soudure) au transducteur d’émission acoustique

4 Signification et utilisation

Le présent mode opératoire couvre le mesurage de la déformation a la rupture par traction ou par
compression des revétements soumis a une contrainte mécanique a température ambiante ou élevée.

Cette méthode est applicable lorsque le substrat est suffisamment ductile pour que la rupture du
revétement intervienne avant celle du substrat. En outre, si des signaux acoustiques sont produits lors
de la déformation plastique du substrat, ils peuvent interférer avec ceux provoqués par la rupture du
revétement. Lorsque cela est possible, il est recommandé de soumettre a essai le substrat non revétu
pour déterminer la présence de ces signaux acoustiques perturbateurs.

5 Principe

Des éprouvettes d'une géométrie appropriée sont soumises a une contrainte mécanique. La déformation
qui en résulte est mesurée et 'apparition d’'une défaillance du revétement est détectée. L'essai s'appuie
sur l'expertise en matiere d’essais normalisés de’traction-etde compression mais requiert également
une attention supplémentaire du'fait'de'la précision requise pour le‘mesurage. 1ia-contrainte appliquée
peut étre de traction ou de compression et'petit-étre-appliquée-directement ou par flexion. L'essai doit
étre réalisé de maniére a satisfaire aux exigences des normes acceptées relatives aux essais mécaniques
de matériaux selon la méthode de mise en charge choisie.

NOTE1 Ladétection de larupture des revétements peut étre réalisée de plusieurs fagons. La plus pratique est
d’utiliser '’émission acoustique, qui permet une surveillance continue de I'’éprouvette. Des signaux acoustiques
sont produits lors de la formation d’une fissure. Ces signaux sont enregistrés par des capteurs appropriés puis
analysés. Dansla plupart des cas, un guide d'ondes est utilisé pour transmettre le signal de I'éprouvette au capteur.
Il s’agit en général d’'un matériau métallique. L'utilisation de deux capteurs acoustiques peut aider a éliminer
les signaux perturbateurs provenant du mécanisme de mise en charge. Les systemes d'émission acoustique
disponibles dans le commerce peuvent étre utilisés pour le présent essai.

NOTE 2  Lorsque I'’émission acoustique ne peut pas étre utilisée, la détection des fissures peut se faire au moyen
de systémes vidéo haute résolution permettant une surveillance continue. Il est également possible d'utiliser
un microscope électronique a balayage ou un microscope optique pour examiner les échantillons. Lexamen est
généralement réalisé aprés 'essai, mais il peut aussi I'étre sur site.

6 Appareillage et matériaux
6.1 Instruments

6.1.1 Entermes simples, I'essai nécessite le matériel suivant: un mécanisme pour appliquer une charge
surl'éprouvette, un extensometre pour mesurer la déformation et un appareillage pour détecter/surveiller
une rupture de la couche superficielle. La charge est généralement appliquée en continu a l'aide de
machines d’essai servo-électriques, il convient que la capacité de charge du bati soit suffisante pour
permettre la déformation de I'éprouvette au-dela du point de rupture du substrat. En général, il n’est pas
nécessaire de poursuivre I'essai jusqu’a rupture complete de I'éprouvette.
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6.1.2 Un dispositif d’essai approprié est nécessaire pour I'essai de flexion. Il est recommandé d’utiliser
la flexion quatre points car le moment de flexion appliqué est ainsi plus uniforme sur la longueur entre
repeéres. La Figure 2 représente un dispositif approprié.

6.1.3 Il convient d’utiliser un extensometre suffisamment précis pour mesurer la déformation a 0,01 %.

6.1.4 Pour les essais a température élevée utilisant la configuration d’essai uniaxial, il est nécessaire
d’utiliser un four avec un acces suffisant pour fixer le bati d’essai ainsi que l'extensometre, les
thermocouples et les guides d’ondes de transmission des signaux acoustiques au(x) capteur(s). Pour la
configuration de flexion quatre points, un dispositif résistant a 'oxydation doit étre utilisé.

NOTE Il est probable que la déformation des couches d’oxyde formées sur un dispositif métallique favorise
les signaux acoustiques au cours de l'essai.

6.1.5 La détection de fissures dans le revétement peut étre effectuée visuellement ou en surveillant
I’émission acoustique. Un controle visuel requiert des installations vidéo a distance focale longue
appropriées et dont I'angle de champ comprend la longueur entre repéres. Pour éviter le tremblement
de I'image lors des essais a température élevée, il est nécessaire de prévoir une voie de refroidissement
jusqu’a la caméra vidéo.

6.2 Préparation des éprouvettes

6.2.1 Des éprouvettes normaljsées doivent étre utilisées de maniére appropriée pour les configurations
d’essai uniaxial ou de flexion. La forme des'éprouvettes destinées aux/essais de traction uniaxiaux est
spécifiée dans I'EN 10002-1. En ce qui congerne les essais de compression de I'ISO 12106 et les essais de
flexion, il est possible d’utiliser des‘échantillons en-forme de-barve simple ayant une épaisseur appropriée.
Le revétement peut étre posé sur I’échantillon une fois ce dernier usiné a la forme désirée. Dans le cas ou
I’éprouvette est plane, I'échantillon peut étre usiné depuis le matériau revétu. Dans ce dernier cas, veiller
a ne pas endommagerslazoneld'essai afinode ne pas;provoquersune rupture prématurée. En général, il
convient de ne pas roder ou polir la surface du revétement'sauf quand cette opération est exigée.

6.2.2 La déformation mesurée a 'aide de cette technique est la somme de la déformation a la rupture
inhérente de la couche superficielle et de la déformation résiduelle présente a la température d’essai. Pour
un échantillon avec une déformation en compression résiduelle, la déformation en traction mesurée est la
somme de la déformation a la rupture du revétement et de la déformation en compression résiduelle, et
vice versa pour un échantillon avec une déformation en traction résiduelle. Dans la plupart des cas, c’est
la déformation a la rupture inhérente qui est requise. Il est donc recommandé de mesurer la déformation
résiduelle du revétement a la température d’essai au moyen d’une technique appropriée, comme par
exemple la diffraction aux rayons X pour les matériaux cristallins ou I'essai de flexion selon la méthode
de Stoney pour les matériaux amorphes. Il est possible de le faire sur chaque échantillon mais il suffit en
général de mesurer un seul échantillon dans chaque condition de revétement.

6.2.3 Pour les échantillons destinés aux essais de mise en charge en flexion associée a une détection
d’émission acoustique, il est nécessaire d’enlever le revétement sur 'une des faces de maniere a empécher
la détection d’émission acoustique d’événements de rupture provenant a la fois de la traction et de la
compression. En outre, il est également recommandé d’enlever le revétement au niveau de la zone de
contact dans le dispositif d’essai. Cette précaution permet de réduire la quantité de signaux perturbateurs
provenantd’une rupture locale du revétement soumis a un chargement élevé. Pour les essais a température
élevée, il est également recommandé de revétir I'éprouvette d’'un revétement anticorrosion silencieux du
point de vue acoustique (des revétements propriétaires appropriés sont disponibles dans le commerce).
Lorsque le matériau ne posséde pas une résistance suffisante a I'oxydation, envisager d’effectuer les essais
dans un environnement inerte puisque les couches d’oxyde formées pourraient également se fissurer et
contribuer ainsi a ’émission de signaux acoustiques. Il est nécessaire de veiller a ce que I’échantillon ait
atteint la température d’essai avant de commencer ’essai.
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