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Résumeé

Dans le domaine OCTG (Oil Country Tubular Goods), les colonnes servant a extraire le pétrole
ou le gaz dans les puits sont constituées de tubes vissés les uns aux autres. La partie vissée,
appelée la connexion est concue de maniére a supporter les contraintes mécaniques et
garantir I’étanchéité de la colonne. Pour ce faire, la connexion comprend notamment une
zone de contact sous haute pression appelée la portée. Des traitements de surface et graisses
de vissage sont appliqués sur les surfaces pour les préserver. Néanmoins, dans certains cas,
les conditions de glissement et de chargement a la portée occasionnent de l'usure et du
grippage. Le grippage est une forme d’usure sévére qui modifie macroscopiquement la
rugosité des surfaces. En connexion, son apparition peut entrainer des fuites. Ce travail de
thése porte sur la mise au point d’'une démarche expérimentale permettant d’analyser le
scénario d’endommagement d’une interface dans des conditions représentatives de celles
subies par la portée des connexions. Egalement, le comportement d’une interface acier
carbone contre acier carbone avec traitement de phosphate de manganése et une graisse de
vissage est étudié. Le test se base sur le principe de la norme ASTM G196, deux échantillons
cylindrigues sont mis en contact section contre section. La procédure de test consiste a
appliquer une charge normale et une rotation alternée sur I'un des échantillons. Lors de ces
travaux de these, un critere de grippage simple et robuste a été mis au point pour détecter
I'apparition du grippage dans l'interface. Ce critéere se base sur le suivi quantitatif des
fluctuations de la force de frottement, I'amplitude de ces fluctuations devenant plus grande
avec l'apparition du grippage. Le scénario d'endommagement de l'interface phosphate de
manganeése — graisse a été étudié grace au test de grippage dans le cas de deux graisses de
vissage. La premiere est une graisse contenant, entre autres, des particules de plomb, la
seconde est sans métaux lourds. Le scénario d’endommagement varie considérablement
selon la graisse employée. Dans le cas de la graisse sans plomb, on observe la formation de
tribofilms a partir des débris de phosphate de manganese et des additifs solides de la graisse.
Aprés une phase de rodage assez longue, I'interface connait un équilibre entre destruction et
reformation des tribofilms jusqu’a épuisement de la couche de phosphate de manganeése.
Dans le cas de la graisse au plomb, les tribofilms sont épais et se forment également a partir
de débris de phosphate de manganése et des additifs solides de la graisse. Leur formation est
rapide et la tenue de ces couches protectrices ne dépend ensuite pas de la présence de la
couche de phosphate de manganése. L'impact de I'application périodique de graisse fraiche
sur les surfaces a été étudié pour chaque graisse. Le protocole de regraissage a été calqué sur
celui appliqué en connexion entre chaque dévissage et vissage. Dans le cas de la graisse au
plomb, aucun impact n’a été observé. Dans le cas de la graisse sans plomb, I’application de
graisse fraiche interfére dans la reformation des tribofilms en chassant du contact les
particules d’usure et de graisse mélangée mécaniquement. Cela conduit a une consommation
plus rapide de la couche de phosphate de manganeése et donc une durée de vie moins grande.
Une analyse paramétrique sur la configuration avec la graisse sans plomb a permis la
formalisation de la durée de vie en fonction du produit de la pression de contact et de la
vitesse de glissement pv. L'analyse paramétrique pourrait étre approfondie, notamment par
I’étude de la fréquence des regraissages, et élargie a la graisse au plomb et d’autres
configurations de traitement de surface et/ou graisse.



Abstract

In the OCTG (Qil Country Tubular Goods) sector, the tubular goods used to extract oil or gas
from wells are made up of tubes screwed together. The screwed part, known as the
connection, is designed to withstand mechanical stresses and guarantee the column's
tightness. To this end, the connection includes a high-pressure contact zone called the seal.
Surface treatments and thread compounds are applied to the surfaces to preserve them.
However, in some cases, sliding and loading conditions at the seal can lead to wear and galling.
Galling is a severe form of wear that macroscopically modifies surface roughness. In
connexions, it can lead to leakage. The aim of this thesis is to develop an experimental
approach for analyzing the damage scenario of an interface under conditions representative
of those experienced by the seal of connexions. It also investigates the behavior of a carbon
steel/carbon steel interface treated with manganese phosphate and a grease by using the
galling test. Based on the principle of ASTM G196 test, two cylindrical samples are brought
into contact with ends mated. The test procedure consists in applying a normal load and
alternating rotation to one of the samples. During this thesis work, a simple and robust galling
criterion was developed to detect the onset of galling in the interface. This criterion is based
on the quantitative monitoring of friction force fluctuations, the amplitude of which increases
with the onset of galling. The damage scenario for the manganese phosphate - grease
interface was investigated using the galling test for two different greases. The former is a
grease containing, among other things, lead particles, while the latter is free of heavy metals.
The damage scenarii vary considerably depending on the grease used. In the case of lead-free
grease, tribofilms are formed from manganese phosphate debris and solid grease additives.
After a long running-in phase, the interface undergoes an equilibrium between tribofilm
destruction and regeneration, until the manganese phosphate layer is fully consumed. In the
case of lead grease, tribofilms are thick and are formed from manganese phosphate debris
and solid grease additives as well. They form rapidly, and the durability of these protective
layers is not dependent on the presence of the manganese phosphate layer. The impact of
periodic application of fresh grease on the surfaces was studied for each grease. The
regreasing protocol was modelled on that applied in connection between each break-out and
make-up. In the case of lead grease, no impact was observed. In the case of lead-free grease,
the application of fresh grease interferes with tribofilm reformation by driving wear particles
and interfacial material out of contact. This leads to faster consumption of the manganese
phosphate layer, and consequently shorter lifetime. A parametric analysis of the lead-free
grease configuration has enabled us to formalize lifetime as a function of the product of
contact pressure and sliding velocity pv. The parametric analysis could be extended to lead
grease and other surface treatment and/or grease configurations, in particular by studying
relubrication frequency.
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Nomenclature

Lettres latines

a : demi-largeur de contact hertzien (mm)

A : aire de contact apparente d’une surface (mm?2)

A, : aire de contact réelle d’une surface (mm?)

C : couple (N-m)

Cyp, : capacité thermique spécifique (J-K-kg™?)

dgiissement, dg : distance de glissement (mm)

dgiissement /cycle : distance de glissement par cycle (mm)

dg po : durée de vie pour p =0 MPa (mm)

dg ¢p : distance de glissement seuil (mm)

d,.q : distance entre chaque regraissage (mm)

d, - xx : distance de glissement avant d’atteindre le coefficient de frottement p = xx (mm)
dy,c : critere de grippage sur l'instabilité du coefficient de frottement ¢ (mm)
dg,. : distance de glissement seuil quand pv tend vers I'infini

E : module d’Young (GPa)

Fy : force normale (kN)

Fy, : force normale linéique (kN-m™)

Fr : force tangentielle, force de frottement (kN)

Frmax : force tangentielle maximale (kN)

Fr ¢ : force de frottement statique (kN)

Gz : charge d’apparition du grippage sur 50% des échantillons (N)
h : épaisseur du film fluide

H : dureté du matériau

k : coefficient

k; : coefficient dans I’expression liant durée de vie au produit pv
k;; : coefficient dans I’expression liant durée de vie au produit pv
kp : coefficient dans I’expression liant durée de vie a p

k,, : coefficient dans I’expression liant durée de vie av

K, : coefficient d’usure dans la phase | (mm?)



K;, : coefficient d’usure dans la phase Il (mm?)
l : longueur de profil d’'une surface (mm)

n : exposant d’écrouissage

n; : exposant dans I’expression liant durée de vie au produit pv
n, : exposant dans I’expression liant durée de viea v
N : nombre de cycles

Nyersey : nombre d’Hersey

D, Pmoy : Pression de contact moyenne (MPa)
Pmax - Pression de contact maximale (MPa)

7, : rayon de courbure d’une surface (mm)

R : rayon moyen de la surface de contact (mm)
R, : rugosité arithmétique d’une surface (um)
R, : limite élastique (MPa)

: rugosité quadratique d’une surface (um)
R, : hauteur totale du profil d’une surface (um)
S; : surface de contact a la portée (mm?)
t:temps (s)

T : température (K)

v : vitesse de glissement (mm/s)

Vi, : volume d’usure seuil (mm3)

V,V,sure : volume d’usure (mm3)

Z : différence entre le profil d’'une surface et sa valeur moyenne (um)

Lettres grecques

a : constante

B : terme regroupant certaines caractéristiques initiales des surfaces
Y, : contrainte critique (MPa)

y : vitesse de déformation (MPa-s)

0 : débattement linéaire (+ mm)

7 : viscosité dynamique (Pa-s)

0 : débattement angulaire (x rad)
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A : ratio entre épaisseur et rugosité composite des surfaces
Avert : longueur d’onde de la lumiére verte (nm)

u : coefficient de frottement

Hg : coefficient de frottement au moment du grippage

u; : coefficient de frottement avant grippage

s : coefficient de frottement statique

v : coefficient de Poisson

04, 0, :parametre de rugosité des corps 1 et 2

p : densité

T : contrainte de cisaillement

@ : instabilité du coefficient de frottement

Pmoy : instabilité du coefficient de frottement moyenne en début d’essai

w : vitesse de rotation (rad-s™)

Abréviations

API : graisse APl modified

BOX : partie femelle de la connexion

COF : coefficient de frottement

DRX : Diffraction des Rayons X

EHL : Lubrification Elasto-Hydrodynamique

FEA : Analyse par Eléments Finis

FFT : transformée de Fourier rapide

FIB : faisceau d’ion focalisé

M&B : Make-up and Break-out (vissage et dévissage)
MEB : Microscope Electronique a Balayage

MET : Microscope Electronique en Transmission
Mn-P : couche de phosphate de manganese
NET : Nettoyage des surfaces

NLGI : National Lubricating Grease Institute
OCTG : Qil Country Tubular Goods

OUV : ouverture du contact

11



PIN : partie male de la connexion

REG : Regraissage

RGT : banc de test Reduced Galling Tester
STD : test standard

TDS : Traitement De Surface

T&C : Threaded and Coupled

TGT : banc de test Tubular Galling Tester
Tor : échantillon torique

TTS : Tribologically Transformed Structure
XPS : spectroscopie de photoélectrons
YEL : graisse « jaune »

Zn-P : couche de phosphate zinc
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Introduction générale

L’extraction du pétrole et du gaz nécessite la construction de puits profonds, jusque plusieurs
milliers de meétres sous la surface de la Terre. Pendant le forage, les puits sont consolidés grace,
entre autres, a des tubes en acier. Une colonne de tubes de plus petit diametre, a I'intérieur
de laquelle le fluide extrait passera dans la phase d’exploitation est ensuite insérée a
I'intérieur des premiers tubes de consolidation. L'ensemble de ces tubes, appelés tubes OCTG
(Oil Country Tubular Goods), sont assemblés grace a des connexions : une partie femelle est
vissée dans une partie male (Figure 1).

Figure 1 Schéma d’un puit de pétrole et localisation des connexions OCTG [1]

Les tubes sont donc vissés les uns aux autres depuis la plateforme pétroliére en surface : un
premier tube descend dans le puit, puis un autre tube est vissé a son extrémité et descendu
également, et ainsi de suite jusqu’a la construction de toute la colonne. Il y a plusieurs enjeux
autour de I'assemblage des tubes. En effet, la connexion est une zone particuliere de la
colonne : elle doit avoir des propriétés mécaniques similaires au tube en acier et assurer
I’étanchéité de la colonne. Une non-conformité au moment du vissage des tubes peut mettre
en danger 'intégrité de la colonne et engendrer des fuites ou la rupture de la colonne dans le
pire des cas. Ceci entraine des colts et des retards pouvant étre trés pénalisant au vu du colt
et de la difficulté d’exploitation de certains sites d’extraction.

Pour garantir leur étanchéité, le design des connexions prévoit une zone de contact qui subit
de hautes pressions. Cette zone - la portée - est vulnérable au moment des vissages et des
dévissages de la connexion lorsque les deux surfaces en contact glissent I’'une contre I'autre.
Des traitements de surface combinés ou non a une graisse de vissage sont appliqués sur les
connexions pour préserver les surfaces et garantir le bon fonctionnement de la connexion.
Néanmoins, dans certains cas, une forte usure voire du grippage peuvent apparaitre, rendant
la connexion inutilisable.

Cette thése propose d’étudier I'apparition du grippage dans ce contexte. Le grippage est une
forme d’usure induisant des changements macroscopiques de rugosité des surfaces dans les
contacts glissant pouvant aboutir au blocage complet du systéme. Le premier objectif de ces
travaux est de mettre au point une méthode expérimentale permettant d’étudier le scénario
d’endommagement dans des conditions représentatives de l"application industrielle. La
méthode doit comprendre un moyen de détection de I'apparition du grippage pour évaluer la
résistance face au grippage des interfaces. Le second objectif est de comprendre le scénario
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d’endommagement d’une interface acier phosphaté contre acier avec une graisse,
configuration couramment utilisée dans le domaine OCTG. Aussi, le comportement de cette
interface sous différentes conditions de glissement doit étre étudié pour prédire ses
performances en conditions réelles.

Le chapitre 1 propose une étude bibliographique du phénoméne de grippage et du
comportement tribologique de l'interface étudiée. Les objectifs de la thése et le déroulé du
manuscrit seront ensuite présentés plus en détail en faisant en sorte de positionner ces
travaux par rapport a la littérature.

Les chapitres 2 et 3 présentent ensuite les matériaux étudiés et développent les moyens
expérimentaux mis en place pour I’étude du grippage en connexion.

Enfin, les chapitres 4 et 5 présentent et discutent les résultats des campagnes d’essai menées
sur 'interface étudiée.
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Chapitre 1: Etat de 'art

La thése a pour premier objectif de mettre au point une démarche expérimentale permettant
d’étudier les phénomeénes de grippage ayant lieu a la portée. Les portées sont soumises a une
problématique de frottement et d’usure. Ainsi, la premiére partie présente les notions de
tribologie utiles pour appréhender le sujet. La deuxiéme partie est consacrée au grippage,
avec une définition approfondie et une étude des modeles et critéres existants. La derniére
partie présente les connexions OCTG pour comprendre les sollicitations subies par la portée.
Le deuxiéme objectif de cette thése est d’étudier le comportement d’une interface incluant
un traitement de phosphate de manganese et une graisse en conditions réelles. La derniére
partie présente alors également les différentes études existantes sur le comportement
tribologique incluant le grippage en présence de phosphatation. Enfin, les objectifs de la thése
sont précisés et I’organisation de la suite de ce manuscrit est présentée.
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1. Généralités

Pour connaitre les mécanismes d’apparition du grippage, il faut analyser le tribosystéme au
complet. Il peut étre représenté comme sur la Figure 1-1. La composante « matériau » fait
référence a la nature des deux corps et leurs propriétés physico-chimiques et mécaniques.
Une composante « surface » inclut les propriétés topographiques, mécaniques et physico-
chimiques du matériau en surface induites par les éventuels traitements de surface ou
revétements. Enfin, une composante « lubrification » inclut toute substance appliquée sur
I'une ou l'autre des surfaces et les éventuelles réactions physico-chimiques avec les autres
composantes du systéeme. Ces trois composantes interagissent entre elles sous I'effet des
conditions de glissement appliquées i. e. la charge appliquée, la distance et la vitesse de
glissement. Le tribosystéme s’inscrit dans un systéme mécanique global, le contact et les
conditions de chargement peuvent étre affectés par la raideur du mécanisme, la déformation
des matériaux, la température et I’environnement.

NDTO

DE
GLISSEMENT

LUBRIFICATION

Figure 1-1 Composantes d'un tribosysteme

Cette partie est divisée en quatre sous-parties reprenant les bases de tribologie nécessaires a
la compréhension de ces travaux de these. D’abord, la maniére de décrire une surface est
présentée ainsi que la définition de la surface de contact. Ensuite, la définition du frottement
utilisée dans cette étude est donnée. Lorsque deux solides sont en contact frottant, il apparait
généralement de |'usure sur les surfaces. La définition et la description des différents modes
d’usure sont présentées dans la troisieme sous-partie. Enfin, pour faciliter le frottement et/ou
limiter I"'usure des surfaces, il est commun de lubrifier le contact. La derniere sous-partie
présente les moyens disponibles pour lubrifier une surface et les régimes de lubrification.

1.1. Surface
La surface est définie comme la limite entre un solide et I’environnement dans lequel il évolue.
Pour décrire complétement une surface, il faut prendre en compte sa géométrie ainsi que les
propriétés mécaniques, physiques et chimiques des matériaux en surface [2,3]. La fin de cette
sous-partie précise la définition de la surface de contact qui apparait Lorsque deux solides
sont en contact.

1.1.1. Géométrie de surfaces
Lors de la fabrication de pieces, les surfaces réelles comportent toujours des écarts
géométriques par rapport a la surface théorique dessinée en amont. Il est possible d’obtenir
le profil d’'une surface dans une direction donnée pour quantifier les écarts géométriques. Ces
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derniers se retrouvent a différentes échelles de hauteur et de longueur et sont classés en trois
catégories [2] :

(1) Le profil P : profil primaire avec lequel on peut comparer la forme générale théorique
souhaitée (surface plane, cylindrique, sphérique, etc.)

(2) Le profil W : profil d’ondulation (variation périodique de grande amplitude causée, par
exemple, par des vibrations basses fréquences présentes pendant |'usinage)

(3) Le profil R : profil de rugosité, il correspond aux plus petites variations observées sur le
profil de surface.

La rugosité peut étre décrite grace a différents parametres calculés par rapport a la ligne
moyenne d’un profil (Figure 1-2). Trois parametres généralement utilisés sont présentés ici.
Le Ra (1-1) est défini comme la moyenne arithmétique des différences Z(x) entre le profil et
la ligne moyenne sur la longueur d’analyse. Le Rq (1-2) est défini comme la moyenne
guadratique des différences entre le profil et la ligne moyenne. Le Rt est défini comme la
hauteur totale du profil, somme entre la hauteur du plus grand pic du profil et la profondeur
de la plus grande vallée.

1

l
Ra =1 [ 1ZC0lax (1-1)
0

1t -
Rq = TfoZz(x)dx (1-2)

= | :
o | r'd :

= :

a !
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© : [\ i =
d ; -
=
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T :
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i moyenne

___________________________

Longueur de base /

Figure 1-2 Profil d'une surface rugueuse et définition de Rt [2]

Les parameétres de rugosité peuvent aussi étre calculés pour une surface (i.e. dans deux
directions) en ajoutant une dimension dans les intégrales des équations (1-1) et (1-2).

1.1.2. Traitement de surface
Les traitements de surface (TDS) sont réguliérement utilisés pour améliorer les propriétés de
surface en vue d’une application spécifique. lls peuvent améliorer la résistance a l'usure, la
tenue a la corrosion et/ou a la fatigue et permettre la réduction du frottement. Certains
traitements de surface modifient la topographie ou la rugosité de la surface. Il existe quatre
catégories de traitement de surface [3] :

(1) Traitement par transformation structurale : traitement sans matériau d’apport qui
modifie la structure du substrat proche de la surface (par exemple: trempe
superficielle, grenaillage).
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(2) Traitement par diffusion : apport d’un métalloide ou métal qui s’intégre au substrat
(par exemple : cémentation, chromatisation).

(3) Traitement par conversion : réaction entre un matériau d’apport et le substrat créant
une couche en surface (par exemple : phosphatation, oxydation, sulfuration).

(4) Revétement : création d’une couche sur la surface grace a un matériau d’apport, sans
réaction avec le substrat. La couche peut étre créée par voie séche (projection
thermique, dépo6t en phase vapeur) ou par voie humide (revétement métallique,
enduction).

Plusieurs traitements peuvent étre appliqués successivement sur une méme surface pour
améliorer les performances du traitement ou atteindre des objectifs différents.

1.1.3. Surface de contact

La surface de contact dépend de la géométrie des solides et de leur déformation une fois le
chargement appliqué. La surface de contact apparente (ou nominale) est définie comme I'aire
de la surface se trouvant dans le contact (Figure 1-3a). Si les surfaces en contact sont courbées,
alors I'aire de contact apparente peut étre calculée en utilisant I'équation de Hertz [4]. En
réalité, le contact est porté par les aspérités (Figure 1-3b), I’aire de contact réelle est alors bien
moindre que l'aire de contact apparente. Si on considére que toutes les aspérités se
déforment plastiguement, alors I'aire de contact réelle peut étre approchée par |'équation
(2-3) [5].

A, = F (1-3)

Figure 1-3 lllustration de la définition de la surface de contact (a) apparente et (b) réelle [6]

1.2. Frottement
Lorsque deux solides en contact sont mis en mouvement relatif, il apparait une force
résistante au mouvement. C’est la force de frottement, elle est tangentielle a la surface de
contact et opposée au sens de glissement [7]. On définit le coefficient de frottement L comme
le ratio entre la force de frottement Fr et |a force de réaction entre les solides normale au
contact Fn :

Fr (1-4)

Le frottement est généralement régi par ces deux lois, exprimées d’abord par Amontons en
1699 et validées par Coulomb en 1821 [8] :

(1) La force de frottement est proportionnelle a la force normale de contact.

(2) La force de frottement est indépendante de I'aire de contact apparente.
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La force nécessaire pour initier le mouvement entre les deux surfaces Fr s est généralement
plus élevée que la force nécessaire pour maintenir le mouvement Fr. On distingue alors le
coefficient de frottement statique us du coefficient de frottement dynamique p.

1.3. Usure

L'usure est définie comme la perte de matiere superficielle engendrée par le mouvement
relatif entre deux corps solides en contact [9]. La définition est parfois étendue pour prendre
en compte d’autres modes d’'endommagement comme la déformation plastique du matériau
au niveau de la surface. Cette partie détaille les différents modes d’usure qui laissent des
endommagements caractéristiques sur les surfaces ainsi que quelques lois d’usure proposées
par différent-es auteur-ices pour tenter de prédire le volume de matiére perdue en fonction
de différents parameétres du contact frottant.

1.3.1. Modes d’usure [10-13]

Abrasion (Figure 1-4a) — On distingue deux types d’usure abrasive. Dans le cas de I’abrasion a
deux corps, la matiére est éliminée de la surface la plus molle par la surface la plus dure. Dans
le cas de I'abrasion a trois corps, les détériorations sont causées par des petites particules
dures glissant ou roulant entre les deux surfaces de contact. Ces particules proviennent de
contaminations extérieures ou de débris d’'usure éventuellement écrouis. Les traces laissées
ressemblent a des sillons (plus ou moins profonds selon la taille et la dureté des particules en
cause) et les taux d’usure peuvent étre tres élevés.

Erosion (Figure 1-4b) — L’usure par érosion est causée par I'impact de particules solides ou
liquide contre la surface. Les impacts répétés induisent des déformations et des coupures dans
la matiére menant au détachement de matiere.

Adhésion (Figure 1-4c) — L'usure adhésive apparait entre deux surfaces non lubrifiées ni
oxydées ou lorsque la lubrification est localement manquante. Les forces interatomiques et le
phénomeéne de diffusion mis en jeu provoquent la soudure puis I'arrachement de matiere. Ce
mode d’usure induit d’'importantes dégradations entre les surfaces. Le grippage est souvent
présenté comme la forme d’usure adhésive la plus sévéere.

Corrosion (Figure 1-4d) — L'usure par corrosion s’ajoute a I'usure mécanique dans le cas de
réaction chimique ou électrochimique avec I’environnement. Une réaction se produit sur l’'une
ou les deux surfaces et le produit est éliminé par le mouvement relatif des surfaces.

Fatigue (Figure 1-4e) — Ce type d’usure apparait le plus fréquemment lors du roulement d’une
surface sur I'autre. Des fissures liées a la fatigue apparaissent a une petite distance en sous
couche et se propagent parallelement a la surface. Cela méne a des détachements de matiére
sous forme d’écailles.

Fretting usure (Figure 1-4f) — usure d’une surface causée par une sollicitation de fretting
(mouvement alterné de faible amplitude telle qu’une partie du contact n’est jamais exposée
a I'environnement). Une trace d’usure par fretting est composée en général d’un lit de débris
oxydés formé a partir des particules d’usure coincées dans le contact, d’une zone sous le
contact dont la structure a été tribologiquement transformée (TTS) et d’une zone sous la TTS
déformée plastiquement.
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Figure 1-4 Représentation schématique des mécanismes d'usure par Stachowiak et Batchelor [10], (a)
usure abrasive, (b) usure par érosion, (c) usure adhésive, (d) usure par corrosion, (e) fatigue, (f)
fretting usure

~Lit de débris

1.3.1. Lois d’usure
Jusqu’aux années 1970, il était commun de formuler des lois d’usure en se basant sur un test
dont on ne faisait varier que peu de parametres [14]. Burwell [12] suggére que le volume
d’usure peut étre exprimé suivant un des trois modeles suivants :

V= g{l —exp (—at)} (1-3)
V =at (1-6)
V = Bexp (at) (-7)

Avec V :volumé usé, a : constante, t : temps, 8 : terme regroupant certaines caractéristiques
des surfaces initiales. Ces équations ne prennent pas en compte l'influence des conditions
d’essai comme la charge ou la vitesse de glissement qui peut pourtant étre significative [13,15].
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L’équation d’Archard [16], proposée en 1953, est encore largement utilisée aujourd’hui. La
perte de volume liée a I'usure Vusure (1-8) est exprimé en fonction de la force normale Fy, de
la distance de glissement parcourue dgiissement €t de la dureté H du corps le plus mou.

_ FN * dglissement (1'8)
Vusure - H

Avec k le coefficient d’usure d’Archard sans dimension.

Les paramétres de ces lois d’usure peuvent étre obtenus grace a des essais en laboratoire
standards. En réalité, il est difficile de mettre au point une loi d’usure universelle tant les
parametres a prendre en compte et les applications sont nombreux. De plus, selon le type
d’usure présente dans le contact, le volume d’usure n’est pas toujours un indicateur de la
sévérité des endommagements (déformation en sous couche, modification de la rugosité).

1.4. Lubrification

Le réle de la lubrification est de réduire le frottement et I'usure dans le contact. Cette
réduction est atteinte par la mise en place dans le contact d’une couche fluide (huile ou
graisse), gazeuse ou solide d’un matériau différent des surfaces [7]. Pour un cas de
lubrification fluide et si un convergent est présent dans le contact, il existe différents régimes
de lubrification qui peuvent étre décrits grace a la courbe de Stribeck [17] présentée Figure
1-5. La courbe présente I’évolution du coefficient de frottement en fonction du nombre de
Hersey [18] défini par I’équation (1-9). 1 est la viscosité dynamique de I'huile, V la vitesse de
glissement moyenne et B, la pression de contact moyenne. On distingue différentes zones
sur la courbe : les régimes limite, mixte et hydrodynamique (qui contient également le régime
élasto-hydrodynamique) [5,7].

Neo =1 (1-9)
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moy
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Figure 1-5 Courbe de Stribeck (illustration tirée de la référence [19])

Régime limite — La charge est supportée entierement par le contact entre les solides, il n’y a
pas de film d’huile. La présence d’un tribofilm lubrifiant entre les deux surfaces peut réduire
le frottement et I'usure. Ce film peut étre d( a la croissance d’un oxyde par l'interaction des
surfaces avec I'air ambiant, un produit de réaction provenant des additifs du lubrifiant et/ou
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un film solide ayant un faible taux de cisaillement comparé aux surfaces (métal mou, couche
solide a base de MoS; ou graphite par exemples).

Régime mixte — La charge est supportée en partie par les aspérités et en partie par un film
d’huile. Comme pour le régime de lubrification limite, un film lubrifiant tres mince peut étre
présent au niveau des zones de contact entre les deux solides.

Régime hydrodynamique — La charge est totalement supportée par le film d’huile par effet de
portance, il n’y a pas de contact entre les aspérités. Le frottement est régi par les propriétés
du lubrifiant. La lubrification élasto-hydrodynamique (EHL) est un cas particulier du régime
hydrodynamique. Il est atteint lorsque deux phénomeénes s’opérent sous I'effet de la pression :
les surfaces se déforment élastiquement et la viscosité du lubrifiant augmente
significativement.

Pour améliorer la lubrification de l'interface, des traitements de surface peuvent étre
appliqués [3]. Leurs roéles different selon le régime de lubrification auquel est soumis
I'interface. Dans le cas des régimes limites et mixtes, les Traitements De Surface (TDS) peuvent
agir sur plusieurs fronts. Les TDS améliorant les propriétés mécaniques du substrat peuvent
améliorer la tenue du tribofilm en prévenant la déformation du matériau en surface. Les TDS
modifiant la physico-chimie et/ou la morphologie de la surface peuvent améliorer la rétention
et la répartition des films fluides adsorbés. Dans le cas du régime hydrodynamique, abaisser
la rugosité de la surface permet une plus grande épaisseur du film fluide. De plus, ces contacts
peuvent faire face a des déficiences momentanées ou une sous-alimentation en lubrification,
I'ajout d’un traitement de surface permet de suppléer a ces déficiences.
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2. Grippage

La partie précédente a présenté les bases utiles en tribologie pour la bonne compréhension
du reste de la these. Le sujet de la these se concentre sur |"apparition du grippage dans
I'interface étudiée. Les différents travaux faits sur le grippage présentés dans la littérature
sont résumés dans cette partie. Le grippage a rapidement été évoqué dans la partie
précédente, cette partie propose alors une définition plus approfondie et présente les
différents mécanismes menant au grippage. Ensuite, les différents tests normés couramment
utilisés et les critéres associés au grippage sont présentés.

2.1. Définition et mécanismes
Souvent catégorisé comme un phénomeéne d’usure adhésive (1.3.1), le grippage est un
phénomene d’usure induisant des changements macroscopiques de rugosité des surfaces
dans le cas de contact glissant. Il est souvent caractérisé par une forte augmentation du
coefficient de frottement. Dans sa forme la plus grave, il peut mener au blocage de la liaison.

En 1973, Rabinowicz [20] explique le blocage du mouvement entre les surfaces a travers deux
phénomenes principaux en se basant sur la définition du coefficient de frottement Fr = uFy.
Le blocage peut étre dii a un coefficient de frottement excessif di a un manque de lubrification
de linterface ou un mécanisme d’entrainement trop faible, ceci n’entrainant pas de
détérioration de surface. Le deuxieme mécanisme, le grippage en tant que tel, est activé
lorsque les particules d’usure (généralement adhésive) produites par le mouvement relatif
sont plus grandes que |'écart entre les surfaces (Figure 1-7). Ces particules ne permettent plus
aux surfaces d’étre séparées par le lubrifiant et engendre de 'usure abrasive et adhésive
sévere, la rugosité augmente conduisant a d’autant plus d’usure. Le comportement aléatoire
du grippage est souligné, ce mode d’usure étant activé par la formation d’une particule
d’usure suffisamment grande et non un phénomene cumulatif.

La tendance a créer des particules d'usure adhésive entre deux solides (et donc
potentiellement du grippage) s’explique par le phénoméne d’adhésion [10,11]. Lorsque deux
solides sont en contact, des liaisons se créent au niveau atomique a I'origine de la force
d’adhésion (force nécessaire pour séparer les deux surfaces). Dans le cas ou deux métaux sont
en contact, ces liaisons sont dues a des échanges d’électron entre les atomes des surfaces
lorsque celles-ci sont suffisamment proches (modele de Jellium) [10]. La force d’adhésion est
dépendante de la nature des solides en contact, une plus grande tendance a I'adhésion est la
cause d’une plus grande quantité d’usure adhésive dans le contact. La Figure 1-6 illustre la
tendance a 'usure adhésive entre les surfaces en fonction de la nature des surfaces et de la
lubrification. Ainsi, les plus hauts taux d’usure sont atteints lorsque deux métaux sont en
contact, et particulierement lorsque ce sont les mémes métaux [11].
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Figure 1-6 Valeurs typiques du coefficient d’usure adhésive en fonction de I’état de la lubrification et
du type de matériau en contact [11]
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Figure 1-7 Mécanisme d’apparition du grippage en contact lubrifié illustré par [21]

La norme ASTM G40 [22] propose la définition actuelle du grippage : « une forme d’usure
apparaissant entre des solides en mouvement, observable macroscopiquement par la
création de protubérances souvent localisées sur la surface d’origine et pouvant inclure du
transfert de matiere, de I’écoulement plastique ou les deux». Le grippage est un phénomene
qui regroupe différents mécanismes avec différents degrés de gravité.
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En anglais, il existe quatre mots différents qui peuvent étre traduits par grippage : seizure,
galling, scuffing et scoring. lls ont chacun des utilisations différentes et nuancent le terme de
grippage. Ludema et Ajayi [5] propose les définitions suivantes :

Seizure : endommagement le plus sévere de la surface. Le glissement est rendu impossible,
les surfaces sont contraintes de rompre pour que le mouvement puisse continuer.

Galling : forte augmentation de la rugosité de la surface, ce terme est généralement utilisé
dans le cas de grands chargements associés a une faible vitesse de glissement. Ce terme est
plutot utilisé pour des interfaces non lubrifiées ou lorsque le grippage s’initie dés les premiers
cycles.

Scuffing : défaillance dans le cas d’une interface correctement lubrifiée.

Scoring : souvent utilisé comme synonyme de scuffing. Budinski et Budinski [23] évoquent ce
terme lorsque des déformations en forme de ligne apparaissent sur la surface causées par le
passage d’une protubérance présente sur I'autre corps.

La Figure 1-8 montre des observations de surfaces grippées a différentes échelles sur selon la
sévérité du grippage.

té du grippage

s

2

séveéri

v > 3 500_pm
Figure 1-8 Observations de surfaces grippées plus ou moins sévérement par Lesage et al. [24]

La présence d’usure adhésive dans le contact ne prédit pas forcément |’apparition de grippage,
des transferts de matiére peuvent apparaitre sans bloquer le contact. De méme, le grippage
peut apparaitre sans que le processus soit activé par des transferts de matiere. Ives et al. [25]
expliquent que la tendance au grippage d’un tribosysteme dépend de la maniére dont se
produisent I’écoulement plastique et/ou la rupture au niveau des aspérités en réponse a une
sollicitation.

Bowman et Stachowiak [21], dans une revue sur les modeles de grippage, expliquent que
différents phénomeénes et/ou leur combinaison peuvent mener a I'apparition du grippage.
Certains peuvent étre initiés par 'augmentation de la température dans le contact comme la
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défaillance des films et micro-films EHL, la désorption des films adsorbés par la surface ou la
décomposition thermique du lubrifiant. L'oxydation des films d’huile lubrifiants peut aussi
étre un facteur de défaillance. D’autres phénomenes peuvent étre d’origine plutot mécanique
comme la déformation et la rupture des aspérités ou I’enléevement des films protecteurs par
usure.

2.2. Normes
Il existe deux normes (ASTM G98 [26] et G196 [27]) qui proposent chacune un banc de test et
une méthodologie pour caractériser la résistance au grippage d’un couple de matériau dans
le cadre d’un contact non-lubrifié. Pour tester la résistance d’un lubrifiant sous de hautes
pressions de contact, il existe la norme ASTM D2596 [28]. Quatre billes sont positionnées en
pyramide (a I'image d’un tétraédre) dans un « pot » rempli de la graisse a tester. Une charge
et un mouvement de rotation sont appliqués sur la bille du dessus, la procédure de la norme
permet de déterminer la charge seuil supportée par la graisse avant I'apparition du grippage.
La norme ASTM D2596 ne sera pas développée dans cette partie, le test « quatre-billes » étant
trop éloigné de I'application industrielle étudiée dans la thése. Les tests proposés dans les
normes ASTM G98 et G196 sont plus représentatifs et déja utilisés par les précédents travaux
dans le domaine [29].

2.2.1. ASTM G98
La norme ASTM G98 [26] propose un test laboratoire (Figure 1-9a) permettant de classer la
résistance au grippage de couples de matériaux. Deux échantillons plans sont mis en contact
et maintenus sous une charge normale constante, I'un est cylindrique et I'autre comporte une
grande surface plane pour obtenir une surface de contact en forme de disque. Un des deux
échantillons est mis en rotation pour opérer une révolution compléte sur son axe (360°) par
rapport a |I'échantillon fixe. Les surfaces sont examinées apres avoir frottées, une observation
al'ceil nu de I'état de surface détermine s'il y a eu grippage ou non (Figure 1-9b). Si les surfaces
ne présentent pas de grippage, un autre set d'échantillons est testé en utilisant une charge
plus élevée et ainsi de suite jusqu'a ce que du grippage soit produit. Plus la charge seuil du
grippage « threshold galling stress » est élevée, plus le couple de matériau est résistant au

grippage.
Charge

@F e T (b)

Sphere
Q‘\ Bouton (rotatif)

L_ _____]“\ Bloc

(stationnaire)

Figure 1-9 (a) Schéma du banc de test, (b) surfaces usées, du grippage est identifié sur les trois
premieres [26]

La détermination de la présence de grippage est subjective, il est difficile d'avoir des données
tres précises. De méme, ce test permet de comparer différentes configurations entre elles sur
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leur tendance au grippage mais pas de fournir des données quantitatives réutilisables dans un
autre contexte.

2.2.2. ASTM G196

La norme ASTM G196 [27] est proposé comme une évolution de la norme G98. Elle présente
un test laboratoire (Figure 1-10a) permettant de classer la résistance au grippage de couples
de matériaux en utilisant une mesure quantitative. Ce test a une meilleure répétabilité que
celui de la G98. Deux cylindres creux sont maintenus en contact (section contre section) par
une charge normale constante, la surface de contact est donc sous la forme d'un anneau. Un
des échantillons est mis en rotation pour faire une révolution compléete (360°) par rapport a
I’échantillon fixe. Chaque essai doit étre répété au minimum douze fois.

(a) Plateau de
chargement

] Sphére

Echantillon haut

7
v Contact g

7 Quille \

‘l" . e = 04 ’ =—Type 304 SST

] d'alignement 3 P Type 303 SST

[ . Je = = Type 316 58T

5 4+ ———— Echantillon bas & Type 304 SST Data
/ O Type 303 S5T Data
A ol

7 1 Plateau de - : hm‘”m“m

chargement

€
Applied Stress (MPa)

Figure 1-10 (a) Schéma du banc de test, (b) échantillons neufs, (c) échantillons grippés, (d) fréquence
de grippage en fonction de la charge appliquée [27]

Les échantillons ayant frotté sont examinés a I'ceil nu pour déterminer s'il y a eu grippage ou
non (Figure 1-10b et c). Le pourcentage d'apparition du grippage est noté pour chaque charge,
le critére retenu Gso est la charge pour laquelle 50% des échantillons sont supposés présenter
du grippage. Il est déterminé par lecture du graphique représentant le pourcentage
d’apparition du grippage en fonction de la charge appliquée (Figure 1-10d). Comme pour la
norme G98, ce test permet de comparer différentes configurations entre elles mais pas de
fournir des données quantitatives réutilisables dans un autre contexte.

Le principe du test proposé par la norme ASTM G196 [27] semble intéressant pour évaluer la
résistance au grippage d'une interface. Il est cependant nécessaire d’apporter des
modifications dans le protocole pour mettre en place un test de grippage dans le cas d’un
contact lubrifié représentatif de I'application industrielle étudiée dans le contexte de ce travail
de these.

2.3. Critéres de grippage
Les différent.es auteur.ices ayant travaillé sur le grippage ont proposé une multitude de
critéeres de grippage. Ceux-ci s’appliquent différemment et peuvent étre complémentaires. La
premiere sous-partie présente les criteres liés a I'observation des états de surface, ceux-ci ont
pour objectif de répondre a la question suivante : quels endommagements de surface sont la
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conséquence de I'apparition du grippage ? La seconde sous-partie présente différents critéeres
de grippage prédictifs. Ceux-ci s’appuient sur les caractéristiques mécaniques et physico-
chimiques des matériaux en présence et des conditions de chargement de I'interface pour
prédire I’apparition ou non de grippage dans I'interface. La derniére sous-partie présente des
moyens d’identifier I'apparition de grippage au cours d’un essai laboratoire ou d’un processus
industriel.

2.3.1. Observations de surface

Budinski et Budinski [23] proposent une représentation schématique des différents types
d’usure impliqués dans le processus de grippage (Figure 1-11). Par observation de surface, il
est alors possible de distinguer des traces de grippage plus ou moins séveére (b, c, e et fsur la
Figure 1-11) des autres types d’usure (abrasion, transferts adhésifs...). Ives et al. [25] mettent
en évidence que le phénomeéne de grippage peut étre observé a différentes échelles. Une
interface peut sembler exempte de grippage a I'ceil nu ou a la loupe mais présenter des
endommagements liés au grippage une fois la trace d’usure observée a travers le
grossissement d’un microscope électronique a balayage. Voss et al. [30] proposent une
méthode s’appuyant sur des mesures profilométriques des traces d’usure pour estimer la
présence et la sévérité du grippage. Cette méthode a l'avantage de s’affranchir de Ia
subjectivité d’une inspection visuelle humaine.

f

Figure 1-11 Représentation schématique de différents types d'usure impliqués dans les mécanismes
de grippage par Budinski et Budinski [23] (a : polissage, b : scoring, c : grippage naissant, d : transfert
adhésif, e : grippage, f : seizure, g : direction de rotation)

Budinski et Budinski [23] proposent de donner un score aux couples de matériaux testés en
utilisant une des deux normes présentées précédemment pour évaluer sa tendance au
grippage. Il sagit d’associer une lettre correspond a I'état de surface obtenu pour chaque
charge testée, chaque lettre étant associée a un score. La classification des états de surface
va d’aucun endommagement observé au grippage sévere, elle est détaillée dans le Tableau
1-1. Les scores obtenus a chaque niveau de charge avant grippage sont additionnés pour
donner un nombre reflétant la tendance au grippage du couple de matériaux. Si deux couples
de matériaux ont la méme charge seuil de grippage, alors leur score « tendance au grippage »
peuvent étre comparés pour les classer.
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Tableau 1-1 Classification des états de surface proposée par Budinski et Budinski [23]

Indice Définition Score proposé

0] Pas d’endommagement. 0

B Polissage 1

S Scoring 3

I Grippage naissant 4

A Transfert adhésif 6
W Usure 3

G Grippage 10

2.3.2. Critéres prédictifs
Un grand nombre de critéeres s’appuyant sur différents phénoménes (mécanique, physique,
chimique) opérant dans l'interface a été proposé au fil du temps. Cette partie en présente
guelgues-uns en fonction de I’hypothése émise par les auteur-ices.

Indice de plasticité

L'indice de plasticité est un critere qui repose sur I’hypothése que le grippage apparait quand
les aspérités sous le contact se déforment plastiqguement jusqu’a un certain point [5].
Différentes équations sont proposées successivement par Blok [31], Greenwood et
Williamson [32] et Whitehouse et Archard [33]. Ces différents critéres prennent en compte
les propriétés matériaux (module d’élasticité, dureté) et la « pente » des aspérités. L'indice de
plasticité sera plus élevé si le matériau a un module d’Young élevé et/ou si les aspérités ont
une grande pente. Ainsi il est possible de déterminer une valeur seuil de I'indice de plasticité
au-dessus de laquelle I'apparition de grippage dans I'interface est possible. Dans les faits, les
éventuels films protecteurs formés sur les surfaces ou la présence d’un lubrifiant fluide
influent fortement sur "apparition de grippage dans l'interface. Cet indice ne prend pas en
compte ces caractéristiques, son application est donc assez limitée.

Défaillance du film lubrifiant

D’autres auteur-ices ont émis I’hypothése que le grippage apparait lorsque la lubrification est
localement défaillante [21]. Un premier critere A est défini comme le ratio entre |'épaisseur
du film fluide et la rugosité composite des surfaces (1-10). Lorsque ce ratio diminue jusqu’a
un certain point, alors il existe des zones dans l'interface ou la lubrification devient insuffisante
(passage du régime de lubrification hydrodynamique au régime limite par exemple) créant des
conditions propices au grippage [34]. L'expérience a montré qu’il n’existe pas de valeur
universelle du ratio indiquant la condition de grippage, elle peut varier de 3 a 0,05 [35]. La
valeur critique dépend de la topographie, de la microstructure, du lubrifiant, du régime de
lubrification ou encore de la phase de rodage.

1= _h (1-10)

2 2

\Joi + oy
Pour expliquer la perte locale de lubrification, Blok introduit le concept de « température
flash » [36]. Le systéme grippe lorsque la température dans le contact atteint une valeur

critique. Dans son modele, la température critique ne dépend pas des conditions de
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chargement ou de la température du substrat. Des travaux plus récents montrent que ces
parametres jouent un role, d’autres équations basées sur ce modele ont été proposées [21]
en prenant en compte les propriétés matériaux, la géométrie de contact, la vitesse de
glissement, le chargement ainsi que le coefficient de frottement. La température critique est
alors déterminée en fonction de la température du substrat et la température « flash ».

Dans ces modeles, la température est calculée pour un contact aspérité-aspérité, la
température du reste du contact étant supposée relativement basse. Cela exclut les
interactions thermiques entre aspérités et entre aspérités et lubrifiant. Ling [37] propose un
modele plus réaliste s’appuyant sur une distribution stochastique des contacts entre aspérités.
L'effet du nombre d’aspérités et de leur interaction et I'effet « refroidissant » du lubrifiant
sont alors pris en compte. Par la suite, Aramaki et al. [38] et Lee [39] proposent des modeéles
utilisant des profils de surface réelle.

Les travaux précédents se basent sur des phénomeénes mécaniques et/ou physiques pour
déterminer la température dans le contact. Il existe également des modeéles se basant sur la
chimie [40]. De ce point de vue, la température est déterminée d’aprés la quantité de produit
généré pendant un test d’usure connaissant la cinétique des différentes réactions chimiques
identifiées. Hsu et al. [40] appliquent les deux démarches « chimie » et « mécanique » sur un
méme contact pour calculer la température de contact. Les deux approches donnent des
températures différentes (375°C approche « chimique », 220°C approche « mécanique » pour
le contact considéré). Hsu et al. proposent alors de modifier le modeéle « mécanique » en
tenant compte de I'effet de l'usure sur la température locale. En analysant le nombre
d’aspérités déformées plastiguement dans le profil de rugosité, il est possible d’harmoniser
les modeles en intégrant un coefficient de frottement « plastique » et un coefficient de
frottement « élastique » dans le modele « mécanique ».

Instabilité face au cisaillement

Ajayi et al. [41] proposent un modele pour prédire la charge d’initiation du grippage en faisant
I’hypothése que le grippage est di a une déformation plastique sévére et soudaine de la
surface causée par l'instabilité de la résistance au cisaillement adiabatique de la matiere en
proche surface. La contrainte critique y, (1-11) est définie par la contrainte pour laquelle le
taux d’adoucissement thermique excede le taux d’écrouissage, la traduction du critére en
charge critique L est également donnée (1-12).

__mpC (1-11)
dt/oT

Avec n I’exposant d’écrouissage, p la densité, C la capacité thermique spécifique et dt/dT le

taux d’adoucissement thermique.

Ye =

npCAH (1-12)

 3v3udt/aT
Avec A I'aire de contact, H la dureté et u le coefficient de frottement.

N

Ce critere indique l'initiation du grippage mais pas sa propagation vers des détériorations
catastrophiques [42]. Le calcul de la vitesse de propagation de I'instabilité de la contrainte de
cisaillement est un critére simple décrit par une somme de deux termes permettant de
caractériser la propagation de I'aire grippée. Le premier terme décrit la température moyenne
générée par les déformations plastiques et le second, le taux de conduction thermique a
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travers la limite entre zone grippée et non grippée. Ainsi, si la vitesse est négative, le processus
s’arréte, a l'inverse, le grippage s’étend. Il apparait alors que I'augmentation de température
a l'interface est causée par I'apparition de grippage et non I'inverse. Ce modeéle ne prend pas
en compte certains parametres pourtant connus pour influer sur I’apparition du phénomene
comme la vitesse de glissement ou |’état de surface initial. Le réle des films lubrifiants peut
étre ajouté au modele en ajoutant leurs effets sur les déformations locales du contact pour
prévenir I'apparition de site de grippage et sur leur capacité a dissiper la chaleur générée par
le grippage pour prévenir sa propagation.

Les criteres prédictifs permettent généralement de calculer une charge seuil (ou des
conditions de glissement seuil) en dessous de laquelle I'interface étudiée ne grippe pas. Dans
le cas des critéres se basant sur I’hypothése de la « température flash », il est nécessaire de
connaitre la température de I'interface pour savoir si elle est en situation de grippage ou non.
Le calcul de la température de l'interface (ou sa mesure) est assez complexe et dépend
fortement de I'approche choisie. L'objectif de la thése est de mettre au point une démarche
expérimentale permettant de connaitre la performance face au grippage d’une interface. Il
est alors plus approprié de définir un critére de durée de vie avant grippage pour les essais
expérimentaux. Celui-ci peut étre mis au point grace a l'instrumentation de I’essai.

2.3.3. Détection de I'apparition du grippage
Différentes recherches ont été faites pour permettre le suivi de I'apparition du grippage
durant un essai laboratoire ou un procédé industriel.

La mesure du coefficient de frottement (ou force tangentielle) est le moyen le plus répandu
pour tenter de détecter I’apparition de grippage dans I'interface. L'apparition de grippage est
souvent accompagnée d’une augmentation et/ou d’une instabilité sur le coefficient de
frottement. Podgornik et al. [43] détermine un critére de grippage lorsqu’une augmentation
soudaine du frottement est observée ou que le coefficient de frottement atteint 0,5. Ce
dernier critére est néanmoins tres lié a I’étude de Podgornik et al. [43], d’autres auteur.ices
observent I'apparition du grippage a des coefficients de frottement bien plus faibles [44,45].
Shanbhag et al. [46] définissent I'augmentation de la force tangentielle et I'apparition
d’instabilité sur la courbe comme critere de grippage. Lindvall [47] propose d’exploiter cette
instabilité en utilisant I'évolution de I’écart-type standard du coefficient de frottement : une
augmentation sur I’écart-type (et donc I'apparition de fluctuation sur le frottement) indique
I"apparition de grippage.

Le suivi des émissions acoustiques est également tres utilisé dernierement pour détecter
I"apparition du grippage. Saeidi et al. [48] ont lié |le niveau d’énergie des salves acoustiques au
régime d’usure en cours dans I'interface. Shanbhag et al. [46] ont trouvé une corrélation entre
I"amplitude des pics acoustiques et la profondeur des profils de surface. Shevchik et al. [49],
en représentant d’une certaine maniere les salves acoustiques dans le domaine des
fréquences, ont pu anticiper I'apparition du grippage de quelques minutes.

D’autres types d’instrumentations sont plus rarement utilisés. Par exemple, Booth et al. [50]
utilisent un capteur électrostatique pour lier le niveau de charge électrostatique de la surface
au régime de frottement (état de la lubrification, type d’usure, oxydation...).

En conclusion, il est possible de déterminer si le grippage a eu lieu ou non en observant les
facies d’usure. Dans le cadre d’un essai, I'analyses des données expérimentales peut
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permettre de lier I’évolution d’un ou plusieurs parametres a I’apparition du grippage. Ainsi, il
est possible de déterminer un critére de grippage calibré sur I’essai utilisé.

3. La problématique « grippage » dans le domaine OCTG

L'appellation OCTG « Qil Country Tubular Goods” désigne un ensemble d’éléments
nécessaires a I'extraction de pétrole et de gaz naturel. En particulier, les tubes OCTG sont
congus pour le forage pétrolier, I’extraction et le transport de gaz naturel et de pétrole (Figure
1-12). Sont étudiés ici deux types de tubes OCTG : les tubes de « casing » (tubes partant de la
surface, destinés a consolider les parois d’un puit foré) et de « tubing » (tubes placés dans un
puit pour produire ou injecter du pétrole/gaz). Afin de réaliser des colonnes de tubes de
plusieurs centaines de métres de long, les tubes sont vissés les uns aux autres depuis la
plateforme pétroliere en surface. La zone vissée qui permet d’assurer la liaison entre deux
tubes est appelée « connexion » [51,52].

Tube Tube
0 Raccord de cuvelage de production
o Connexion Riser O Conduite

de production
° Ombilicaux Tube

de cuvelage

Plateforme lors Plateforme lors
du processus de forage du processus de production

Figure 1-12 Schéma situant |'utilisation des produits OCTG dans une plateforme pétroliere
(infographie Vallourec)

3.1. La connexion

3.1.1. Géométrie

Il existe deux types de connexion dites « premium » : les « T&C — Threaded and Coupled » et
les « Integrals ». Les connexions T&C permettent de joindre deux tubes filetés male-male
grace a un troisieme composant femelle-femelle appelé « manchon » (Figure 1-13a). Les
connexions intégrales consistent a visser |'extrémité male du tube avec I'extrémité femelle du
tube suivant (Figure 1-13b). Dans les deux cas, la partie femelle est appelée « BOX » et la partie
male « PIN ». Les connexions doivent avoir les mémes performances mécaniques que le reste
du tube. Elles doivent également assurer |’étanchéité de la colonne. Le concept de connexion
Premium répond a toutes ces exigences grace a ses différentes zones fonctionnelles illustrées
Figure 1-13c:

(1) Le Filetage - « Thread » : assure I’engagement et permet le vissage/dévissage et, parla
suite, la tenue mécanique de la connexion.

(2) La Portée - « Seal » : garantit I'étanchéité de la connexion grace a un contact métal-
métal

(3) La Stabiliseur - « Stabilizer » : permet de diriger le PIN dans le BOX en évitant que la
portée touche une surface non voulue

(4) La Butée - « Shoulder » : sert de buttoir de fin du vissage et assure ainsi le bon
positionnement du PIN dans le BOX (essentiel pour I’étanchéité)
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Figure 1-13 Illustration d'une connexion OCTG (a) concept « Threaded and coupled », (b) concept
« Integrals », (c) vue en coupe des zones fonctionnelles d'une connexion (images Vallourec)

La zone de portée nécessite une attention particuliére. En effet, pour garantir I’étanchéité, la
portée métallique est soumise a des pressions de contact élevées lors du vissage alors que les
surfaces sont encore en contact glissant avec une cinématique de rotation avec un certain
déplacement longitudinal (Figure 1-14a). Pour préserver les surfaces des connexions, des
traitements de surface couplés a I'application d’une graisse sont mis en place. Les portées
métalliques sont dimensionnées pour supporter les sollicitations précédemment décrites.
Cependant, dans certains cas, la détérioration des traitements de surface peut conduire a
I"apparition de grippage. Un grippage, méme léger, peut présenter un chemin de fuite pour
les fluides transportés et dans le pire cas un blocage de la connexion, il est alors impossible de
la dévisser [29]. La connexion est alors inutilisable et doit étre sortie du puit.

Lors du vissage de la connexion, le couple résultant est enregistré et représenté sur un
diagramme « torque-turn » présenté Figure 1-14b (couple mesuré en fonction du nombre de
tours du vissage). Le vissage doit s’arréter lorsqu’un couple préalablement déterminé lors de
la conception de la connexion est atteint, il indique que la connexion est entrée en butée.
Surpasser ce couple peut mener a la détérioration de la connexion par déformation plastique
de la butée notamment. Ce couple maximum dépend du type de connexion, du diametre des
tubes, du type d’acier, du traitement de surface et de la graisse utilisée. Il est établi d’apres
les tests de qualification de la connexion et, éventuellement, grace des analyses éléments finis
sur la connexion. Le vissage d’une connexion est appelé « make-up » et le dévissage « break-
out », un test de vissage puis dévissage est appelé Make&Break (M&B).
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Figure 1-14 (a) Analyse éléments finis de |la répartition des efforts dans une connexion vissée [53], (b)
Graphique Torque-Turn (couple mesuré en fonction du nombre de tours fait pendant le vissage) avec
illustration du critére d'arrét de vissage "Optimum torque" [51]

Concernant les traitements de surface appliqués, pour les aciers carbone (faiblement alliés),
on retrouve majoritairement des traitements de phosphatation (manganése ou zinc) utilisés
avec des graisses contenant des additifs solides. Pour les aciers inoxydables, un revétement
de cuivre est généralement utilisé, également couplé a une graisse de vissage. Récemment,
des traitements de surface multicouches impliquant des revétements métalliques et des
peintures lubrifiantes sont utilisés avec I'avantage de ne pas nécessiter de graisse [51].

3.1.2. Traitements de phosphatation zinc/manganése
Les traitements de phosphatation font partie des revétements de conversions chimiques. La
couche de phosphate est constituée de grains cristallins de phosphate ancrés a la surface de
I"acier. Leur forme dépend du type de phosphate : la phosphatation zinc (Zn-P) présente des
grains fins et allongés donnant au revétement une structure lamellaire (Figure 1-15a) alors
que la phosphatation manganése (Mn-P) est constituée de grains prismatiques (Figure 1-15b).
Les grains de Zn-P peuvent atteindre plusieurs centaines de micrométres de long, les grains
de Mn-P sont beaucoup plus petits, de I'ordre de quelques dizaines de micrometres. Ces
couches sont habituellement caractérisées par deux parameétres : le poids de couche (ou
densité) et la taille des grains. Les couches étant treés rugueuses, il est difficile de donner une
épaisseur représentative, le poids de couche défini comme la masse de revétement rapportée
a une surface est donc un meilleur indicateur de la « quantité » de revétement déposé. Les
caractéristiques des couches de phosphate sont tres dépendantes des paramétres de
phosphatation (concentration des différents réactifs, température du bain) et de I'état de
surface initiale de I’acier (propreté, rugosité, etc.) [54,55]. Il est commun d’ajouter une étape
« d’activation » qui permet de déposer des sels de titane (par exemple) sur la surface et ainsi
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créer des sites d’initiation pour les grains de phosphate. Ce procédé permet d’obtenir des
couches plus denses et de mieux controler la taille de grain. Un traitement de sablage de la
surface permet aussi d’obtenir des couches de meilleures qualités (le sablage ayant un double
effet, faire un décapage contrélé et augmenter la rugosité, propices a l'initiation et la
croissance de grains de phosphate).
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Figure 1-15 (a) Image MEB d'une couche de phosphate de zinc (Zn-P) [56], (b) Image MEB d'une
couche de phosphate de manganése (Mn-P) [56] (a noter la différence de grossissement)

La these portera sur I’étude d’un contact incluant le traitement de phosphate de manganese
sans sablage qui est le plus souvent utilisé dans les connexions T&C. La suite de cette partie
présentera les résultats de la littérature concernant la couche du traitement Mn-P plus en
détails que ceux concernant la couche du traitement Zn-P.

3.1.3. Graisses API
Les graisses sont composées principalement de trois éléments [57] : une huile lubrifiante, un
épaississant et un ensemble d’additifs. L’huile additivée a pour réle de réduire le frottement
et I'usure dans l'interface. Elle peut étre d’origine minérale ou synthétique (par exemple des
silicones, des esters polyglycol ou des polyesters).

L’épaississant donne a la graisse sa structure physique et son comportement semi-solide. Il
peut s’agir d’un savon métallique, d’'un savon métallique complexe ou d’une argile par
exemple. L'épaississant, en piégeant |'huile dans son réseau de particule (comme une éponge),
permet de garder le lubrifiant dans le contact.

Des additifs de différentes natures sont ajoutés pour améliorer les performances de la graisse
(usure, lubrification, anti-oxydant ou étanchéité) [58]. Des composés a base de phosphore ou
de soufre sont trés utilisés pour leur performance en extréme pression grace a leur capacité a
garder une interface a faible cisaillement en mode de lubrification limite ou mixte. Sont utilisés
comme additifs anti-usure de I’acide stéarique, glycerol mono-oléate, du tricresol phosphate
ou du zinc diakyl dithiophosphate (ZDDP). Ce dernier est tres largement utilisé pour ses tres
bonnes performances anti-usure.

La graisse utilisée sur les connexions par I’ensemble des professionnels suit la norme APl 5A3
[59]. Ses caractéristiques sont données par le Tableau 1-2. La graisse est appliquée sur
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I’ensemble des surfaces PIN et BOX qui composent la connexion a I’aide d’une brosse spéciale.
Son roéle principal est de permettre un glissement « facile » des surfaces entre elles et
d’empécher I'usure de la connexion. Elle doit alors supporter de trés hautes pressions de
contact (500-1500 MPa) ainsi que des températures élevées (environ 180°C). Le vissage des
connexions s’effectue directement sur les plateformes pétrolieres et, la cadence étant grande,
I’application de la graisse doit étre facile et rapide (Figure 1-16). Les graisses de vissage doivent
alors répondre a des exigences de texture et « d’applicabilité ». La graisse est majoritairement
caractérisée par sa consistance selon la note NLGI [60] et son point de goutte (température
maximum a laquelle la graisse conserve sa structure).

Tableau 1-2 Caractéristiques physiques et chimiques des graisses de vissage selon la norme API 5A3

[59]
Propriété Valeur attendue
Point de goutte, °C (°F) 138 (280) min.
Evaporation, % perte en fraction volumique
24 h at 100 °C (212 °F) 3,75 max.
Dégagement de gaz, cm?
120 h at 66 °C (151 °F) 20 max.
Séparation de I'huile, % fraction volumique
24 h at 100 °C (212 °F) 10,0 max.
Pénétration, mm x 107!
Agitation, 60 coups a 25 °C (77 °F) + 15 max.
Densité massique, % variation + 5,0 max.
Lessivage par eau, % perte en fraction massique
2ha66°C (151 °F) 5,0 max.

Figure 1-16 Illustration d'une graisse appliquée a la brosse sur une connexion [61]

La graisse « APl modified » est une graisse dont la proportion entre la graisse de base et les
additifs solides est proposée par la norme APl 5A3. Les éléments en présence sont présentés
dans le Tableau 1-3. Les additifs utilisés sont majoritairement des particules métalliques
(plomb, zinc, cuivre) et des particules de graphite amorphe. Le plomb contenu dans la graisse
APl modified est toxique pour les étres vivants, ainsi I'utilisation de cette graisse est de plus
en plus interdite au vu des enjeux environnementaux. Pour ces raisons, d’autres graisses
formulées sans métaux lourds remplacent progressivement I’API modified. L'OCNS [62]
affecte une couleur a chaque graisse du commerce qui renseigne sur I’écotoxicité de la graisse.
L’API modified est classé « black » (noire), échelon correspondant a une trés grande toxicité.
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Tableau 1-3 Proportion des additifs solides dans les graisses "APl Modified" [59]

Composant Fract.ion
massique
Total solides 64,0+ 2,5
dont Graphite amorphe 18,0+ 1,0
Poudre de plomb 30,5+0,6
Poussiere de zinc 12,2+ 0,6
Flocon de cuivre 3,3+£0,3
Graisse de base 36,0+ 2,5
Total 100,0

3.2. Méthodes d’étude existantes

3.2.1. Essais laboratoires
Les tests tribologiques utilisés par les différent-es auteur-ices de la littérature sont récapitulés
dans la deuxiéme colonne du Tableau 1-4. La majeure partie des tests utilisés sont des essais
billes/plan ou pion/disque sur des tribométres de laboratoire.

La cinétique de glissement dans les connexions est particuliere, il est alors nécessaire de
soumettre les surfaces a des conditions similaires pour pouvoir observer les mémes
mécanismes qu’en condition réelle. Ertas et al. [63] ont développé un banc pin-and-box qui
reproduit fidelement les conditions de contact de la portée en connexion (Figure 1-17a). Deux
échantillons cylindriques sont alignés suivant leur axe puis mis en contact rotatif, le bord des
échantillons au niveau du contact est usiné pour obtenir un profil semblable a la zone portée
dans les connexions. Ce banc de test permet d’étudier la résistance au grippage des matériaux
ainsi que des analyses en coefficient de frottement [64,65]. Ernens et al. [56] présentent un
montage assez similaire appelé « ring-on-ring », les échantillons cylindriques sont mis en
contact au niveau de leur section normale a I'axe du cylindre (Figure 1-17b). Le montage
dispose d’un capteur de couple. L’évolution du coefficient de frottement n’est cependant pas
exploitée dans leurs publications car les données sont peu significatives.

Ainsi, si deux groupes de recherche [56,63] ont proposé des bancs d’essai dont les échantillons
et les conditions de glissement sont représentatifs de la portée, I'instrumentation et
I’exploitation des traces d’usure restent assez limitées par les niveaux de chargement élevés
et la taille des surfaces.
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Figure 1-17 Schéma des bancs d'essai développés spécifiquement pour I'étude tribologique de la
portée dans les connexions OCTG par (a) Ertas et al. [63] et (b) Ernens et al. [56]

3.2.2. Analyses des surfaces

Les différentes équipes de recherche se sont attelées a la caractérisation des surfaces avant
et aprés essais. De maniere générale, les surfaces sont analysées en utilisant un microscope
optique ou digital, un profilométre et un microscope a balayage électronique. Ces analyses
permettent de décrire I'apparence, les dimensions et la morphologie des éléments de surface
(traitement de surface, usure, tribofilms...). S'ajoutent parfois a cela des analyses EDX pour
connaitre la composition de la surface et la répartition des éléments dans la trace d’usure.
Ernens et al., Azhaarudeen et al. et Nevosad et al. ont fait des analyses plus fines de la surface
en utilisant la diffraction des rayons X (DRX), I'usinage par faisceau d’ion focalisé (FIB) et la
spectroscopie des photoélectrons (XPS). Les analyses DRX sont utilisées pour caractériser la
structure et la cristallinité de la couche de phosphate de manganese. La technique FIB permet
d’obtenir des coupes transversales en surface des échantillons sans destruction des
échantillons en extréme surface. Les analyses MEB de ces coupes donnent des indications sur
I’épaisseur des films de surface et éventuellement la déformation du substrat proche surface.
La spectroscopie XPS permet de connaitre la composition chimique en extréme surface et
éventuellement les liaisons chimiques entre les éléments. Ernens et al. ont également procédé
a des essais de nano-indentation dans les tribofilms formés pour connaitre la dureté des
couches et faire le lien avec les conditions d’essais.
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Tableau 1-4 Valeurs de coefficient de frottement présentes dans la littérature pour des interfaces
impliquant de la phosphate de manganése (Mn-P) ou zinc (Zn-P) et un lubrifiant (distinction faite
entre huiles, graisses et APl modified). Les valeurs sont comparables entre résultats d’'une méme
équipe de recherche uniquement. *Les valeurs données par Ernens et al. sont les valeurs de
coefficient maximum mesurées durant I’essai ol du grippage a pu avoir lieu.

Coefficient de

Auteur-ices Type de tests Revétement | Lubrifiant
frottement
Pointe sur disque, - Huile 0,08
Perry et byre, 19971661 | 31m/s,3,5-160kg | Mn-P Huile 0,05-0,07
. Pointe sur disque,
Ilaiyavel et al., 2012 [67] 350 mm/s, 10-60 N Mn-P - 0,3-0,5
Rotation
- Huil 2-0,4
Zhang et Li, 2016 [68] disque/plan, 170- Mn-p HE:I: 8’1_8'2
470 mm/s, 3-8 MPa T
- API modified 0,12
- Autre 0,1-0,25
Pointe sur disque i i !
Ernens et al., 2017* [56] 0,25 mm/s 1%%’ Mn-P AP| modified 0,08
’ ’ Mn-P - 0,75
Zn-P API modified 0,11
Zn-P - 0,7
Azhaarudeen et al., SOBrIrlmlri//zla;éO- - - 0,3-0,6
2018 [69] 5000 MPa Mn-P - 0,2-0,7
Bille/plan Acier - 0,5-0,7
Nevosad et al., 2020 [70] 50 mm/s, 750- Acier API modified 01
2000 MPa Mn-P - 0.2°0,3
Mn-P API modified 0,1-0,15
Podgornik et al., 2020 Pointe sur disque, - - 0,12-0,16
[71] 3 m/s, 3,5-160 kg Mn-P - 0,11-0,14
Cylindres croisés, .
- Huile 0,13-0,14
Zang et al., 2020 [72] 10 rrlwlrsr;/g,NZOO— Mn-p Huile 0.11.0.14

3.3. Résultats majeurs

3.3.1. Frottement et usure
Les traitements de phosphatation permettent de retarder I'usure par différents mécanismes
dépendant notamment de la présence ou non de graisse [56,66—73].

Réduction du frottement et de I'usure

La présence de revétement Mn-P ou Zn-P et/ou de graisse permet de réduire drastiquement
le coefficient de frottement entre les aciers en contact. Le Tableau 1-4 résume les COF
mesurés par différents auteur-ices (les données sont soit exprimées dans le texte soit
obtenues par lecture graphique). Le phosphate de manganése a sec permet de réduire le
frottement d’au moins 15% [56,69—-71]. |l est parfois fait la distinction entre les revétements
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de phosphate présentant une grande taille de grain (autour de 10 um) ou des petits grains (en
dessous de 5 um). Celles des petits grains présentent un coefficient de frottement plus bas
[66]. Le phosphate de zinc a sec présente des coefficients de frottement relativement
similaires au phosphate de manganese [56]. En présence de lubrifiant, le COF atteint des
niveaux trés bas, entre 0.05 et 0.15 [56,66,68,70,72]. La graisse APl modified utilisée dans un
contact acier-acier sans revétement donne des valeurs de coefficient de frottement autour de
0,12 [56,70]. Dans le cas du phosphate de manganése en frottement sec ou lubrifié, le
coefficient de frottement baisse avec I'augmentation de la force normale [67,70-72]. Apres
une phase de rodage (« running-in »), les traitements de phosphatation permettent de réduire
sensiblement l'usure [68,69,72]. La présence de phosphate de manganese permet aussi
d’augmenter le seuil de pression pour lequel le régime d’usure devient sévere. Grace a des
essais a palier de charge (I’effort normal est augmenté au fur et a mesure de I'essai), Zang et
al. observent une augmentation de 37% de la charge critique a laquelle dérive le coefficient
de frottement (Figure 1-18), Perry et Eyre 25% d’augmentation de la charge a la transition
d’usure modérée a sévere [66,72].
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Figure 1-18 Courbes de coefficient de frottement en fonction du temps pour un essai (pointe sur
disque) a paliers de charge avec lubrification a huile de transmission automobile pour (a) un contact
acier-acier et (b) un contact acier — phosphate de manganese [72]

3.3.2. Mécanisme d’usure de la couche de phosphate de manganése

Comportement de la Mn-P en frottement sec

Apres une période d’accommodation, une surface lisse et compacte est généralement
observée dans la trace frottée de I'échantillon revétu de phosphate de manganeése [69,71,73].
L'obtention de cette surface lisse est expliquée par Nevosad et al. [73] : sous des conditions
de pression suffisamment élevées, le sommet des grains de phosphate de manganeése casse
et les particules résultantes sont piégées dans les porosités du revétement. Le reste des grains
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et les particules d’usure se compactent ensuite sous I'effet de la pression et du cisaillement.
En comparant avec un contact non revétu, une diminution ou une disparition du risque de
grippage est observée [69,71]. Selon Azhaarudeen et al. [69], la couche de phosphate permet
une meilleure résistance a I’extension des déformations plastiques. Podgornik et al. conferent
des propriétés antiadhésives a cette couche de Mn-P lissée grace au fait qu’elle fasse écran
entre les deux surfaces métalliques empéchant I’adhésion et/ou le grippage. Ernens et al. ont
étudié la trace de frottement sur le contre-corps non revétu, des transferts de grains ou
morceaux de grains de Mn-P sont observés [74]. Ces observations ont aussi été faites par
Podgornik et al. Selon la rugosité du contre-corps, des particules de Mn-P peuvent étre
piégées dans les rainures de la surface non traitée et participer a la réduction de "'usure et au
retardement de I'usure sévére [71]. En augmentant la distance de glissement ou la pression
de contact, Azhaarudeen et al. observent que la couche de phosphate compactée craquelle et
se détache en écaille [69].

Figure 1-19 Observation MEB d'une trace de frottement sur du phosphate de manganése (a) vue
générale, (b) vue détaillée [69]

Comportement de la Mn-P en frottement lubrifié

En présence de lubrifiant (huile ou graisse) sans additif solide, la trace de frottement est
composée du revétement Mn-P avec par-dessus, d’'un film composé de la couche de
phosphate et du lubrifiant et de quelques zones avec débris d’usure oxydés. D’apres les
auteur-ices, le film formé en surface de la phosphate permet un coefficient de frottement
faible et stable et une bonne résistance a l'usure. Zhang et al. trouvent que le tribofilm
comporte du phosphate provenant du revétement. Ernens et al. observent également la
formation d’un tribofilm sur contre-corps non revétu sur des essais sphére/plan. Il est
constitué du lubrifiant et de phosphate de manganéese comme le suggérent les analyses XPS
(Figure 1-20b). Sa composition est homogene dans toute son épaisseur. Des analyses par
diffraction de rayon X sur le tribofilm transféré montre qu’il est amorphe. Son épaisseur croit
en début d’essai puis se stabilise aux alentours de 600-700 nm indépendamment du type
d’huile lubrifiante utilisée (Figure 1-20a). Ernens et al. expliquent la formation de ce tribofilm
de la maniére suivante : des grains de Mn-P cassent et les particules résultantes sont
dispersées dans |’huile. Les particules se déforment dans le contact et s’adsorbent a la surface
métallique, formant ainsi le tribofilm.
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Figure 1-20 Caractéristiques du tribofilm formé sur le contre-corps non-revétu (a) coupe FIB, (b)
spectre XPS pendant attaque ionique [74]

Dans le cas de la graisse APl modified contenant des additifs solides, Nevosad et al. observent
une couche supplémentaire au-dessus de la couche de phosphate composée des additifs
solides. Cette couche est imprégnée dans la surface de Mn-P et agit comme un troisieme corps
selon Nevosad et al. Les performances en usure et en frottement ne sont pas changées par la
présence ou non d’additifs solides sauf en extréme pression. En extréme pression, les additifs
solides présentent de meilleures performances grace a la couche protectrice formée selon

Nevosad et al.

Figure 1-21 (a) Coube FIB surface frottée revétue Mn-P avec APl modified : en gris clair le tribofilm
imprégné de particules solides, en gris foncé le reste de phosphate de manganése et sur la moitié
basse de I'image, I'acier déformé [70], (b) coupe FIB surface frottée revétue Mn-P avec graisse sans
additifs solides, en gris foncé la couche de Mn-P lissée et imprégnée de lubrifiant et sur la moitié
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basse de I'image, I'acier déformé [70] (c) Mn-P frotté avec "réservoir de lubrifiant" [72], (d) détail sur
le "réservoir de lubrifiant"

Dans chaque cas, des meilleures performances en frottement et en usure sont apportées par
le revétement de phosphate de manganeése par rapport au contact non-revétu lubrifié. Trois
explications peuvent étre trouvées dans la littérature :

(1) Lacouche de phosphate de manganése, par sa morphologie, agit comme un réservoir
de lubrifiant ;

(2) Dans le cas d’une interface asymétrique Mn-P/acier, le contact lisse versus rugueux et
la différence de nature des surfaces minimise I'adhésion ;

(3) Lacapacité du duo Mn-P/lubrifiant a former un tribofilm sur le contre-corps non revétu
est une barriére supplémentaire a I'adhésion.

Le mécanisme d’usure du traitement de phosphatation en contact glissant lubrifié est résumé
par Ernens (Figure 1-22). La couche de phosphate casse au niveau des sommets, les débris se
mélangent au lubrifiant et forment un tribofilm a la surface du traitement. La couche
protectrice et le tribofilm sont progressivement éliminés du contact laissant localement le
contact métal-métal possible. C'est dans cette derniére étape que le grippage peut apparaitre.

o L r ek

(a) Surface initale
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(b) Formation d'un tribofilm et d'une « glaze
layer » & partir des débris de phosphate
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jusqu’'a dépassement de I'épaisseur critique
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(d) Epaisseur critique dépassee, le systéme
frotte sur le tribofilm
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(f) Tribofilm usé, régime d'usure sévére /
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sensible au grippage —

Figure 1-22 Mécanisme d'usure du traitement de phosphatation en contact lubrifié par Ernens [56]

Le grippage apparait dans un systeme acier-phosphate-graisse usé. Pour lutter contre
I"apparition du grippage, une compréhension précise de tous les éléments du tribosysteme
est nécessaire. Cela demande une bonne compréhension de I’évolution du matériau
interfacial au cours de l'essai en termes de composition chimique, de structure et de
propriétés mécaniques.
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Jusgu’a présent, les travaux ont majoritairement porté sur le comportement de la couche de
phosphate de manganése a sec ou avec une huile de base. Certaines équipes ont travaillé avec
des graisses additivées, dont la graisse APl modified. Il a été montré que les additifs jouent un
grand réle dans la formation de couche protectrice, leur interaction avec la couche de
phosphate de manganése reste encore a éclaircir. La majeure partie des résultats a été
obtenue avec des tribométres sphére/plan ou pointe-sur-disque avec soit le plan, soit le pion
revétu, et parfois les deux. Par la suite, seule la trace d’usure sur le plan, qu’il ait été
préalablement revétu ou non, a été analysée. La création d’un tribofilm sur la surface a
systématiquement été observée. Il serait intéressant d’analyser les deux surfaces pour
connaitre l'interface entierement, les éventuelles variations entre les tribofilms selon leur
surface d’attache et I'impact de la présence de la couche de phosphate de manganése sur le
tribofilm formé dessus. Aussi, si les essais ont parfois été menés jusqu’a apparition de grippage
dans l'interface, son apparition est peu étudiée. De méme, aucun critére n’a été proposé pour
la prédiction ou la détection du grippage.

4. Conclusions et positionnement de la these

Le grippage est un phénomene d’usure adhésive sévere entre deux surfaces en contact et
ayant un mouvement relatif. Il est caractérisé par une augmentation de la force de frottement
et de la rugosité des surfaces. Son apparition et sa sévérité dépendent de nombreux
parameétres: la pression, la vitesse/distance de glissement, la lubrification, les
états/traitements de surface, la nature et les propriétés mécaniques des matériaux, etc.

Dans le domaine pétrolier, pour construire les puits de pétrole, différents tubes sont utilisés
vissés les uns aux autres pour former de longues colonnes. Au sein des connexions tubulaires,
de fortes pressions de contact sont appliquées alors que les surfaces glissent I'une par rapport
a l'autre du fait du vissage. Des traitements de phosphatation (manganeése et zinc) sur les
aciers et des graisses contenant des additifs solides sont appliqués sur les surfaces pour les
préserver. Dans certains cas, les sollicitations séveres peuvent endommager les traitements
de surface mener a l'initiation de grippage dans l'interface.

Ces travaux de these ont pour premier objectif de proposer une démarche expérimentale
permettant de tester la résistance face au grippage d’une interface dans des conditions
représentatives des conditions de chargement et de glissement a la portée des connexions.
Pour ce faire, il est nécessaire d’étudier les conditions de frottement subies a la portée. Il faut
ensuite mettre au point une démarche expérimentale compléete : banc de test, conception des
échantillons, protocole d’essai, analyses des surfaces et post-traitement des résultats. Le
deuxiéme objectif est d’étudier le comportement et la résistance face au grippage d’un
contact acier — phosphate de manganese graissé. Deux graisses seront étudiées, la premiére
est I’API modified car elle est historiquement et massivement utilisée dans I'industrie. Les
graisses au plomb sont cependant vouées a ne plus étre utilisées en raison de leur toxicité
pour I'environnement. La deuxiéme graisse étudiée est alors sans métaux lourds et a un
impact environnemental moindre. Pour comparer ces deux graisses, il est nécessaire d’établir
leur scénario d’endommagement, permettant ainsi de comprendre leurs performances. Les
connexions n’étant pas uniformes, les conditions de glissement peuvent aussi varier. Leur
influence sur le comportement de l'interface phosphatée et graissée doit alors étre étudiée.
Les quatre prochains chapitres présenteront les travaux effectués pour répondre aux objectifs
de la these.
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Le chapitre 2 expose les différentes techniques d’analyse de surface utilisées pour caractériser
les traces d’usure dans la suite de la thése. Pour connaitre I'état de l'interface avant
frottement, ce chapitre présente également les caractéristiques des matériaux étudiés : I’acier,
la couche de phosphate de manganése et les deux graisses de vissage.

Le chapitre 3 a pour objectif de proposer une démarche expérimentale représentative pour
tester les tribo-systéemes de la these. D’abord, la géométrie du contact et les conditions de
chargement et de glissement présentes a la portée sont étudiées. Ensuite, un essai a échelle
laboratoire et un critére de grippage associé sont mis en place.

Le chapitre 4 présente les résultats des tests de grippage dans les cas ou I'interface est graissée
a I'aide de la graisse APl modified et a I'aide de la graisse sans plomb. L'objectif du chapitre
est d’établir le scénario d’endommagement dans le cas de chaque graisse et de comparer leurs
performances. Ces scénarii sont établis a partir de I'analyse de I’évolution des traces d’usure
au cours de I'essai.

Le chapitre 5 a pour objectif d’explorer I'influence des conditions d’essai sur le scénario
d’endommagement étant donné I’éventail de conditions de chargement et de glissement
retrouvé en connexion OCTG.
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Chapitre 2 : Matériaux et techniques d’analyse de
surface

Ce chapitre présente les techniques d’analyses de surface utilisées lors de cette étude ainsi
que les résultats des caractérisations des matériaux étudiés. Dans la premiere partie, le
protocole de préparation des échantillons et les techniques de caractérisations
morphologiques et physico-chimiques sont présentées. La seconde partie présente les
résultats des caractérisations concernant |’acier, la couche de phosphate de manganése et les
graisses étudiées.
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1. Analyses des surfaces

1.1. Préparation des échantillons
Différents outils d’analyses de surface, présentés dans la suite de cette partie, sont utilisés
pour caractériser les matériaux avant et apres le test de frottement. Concernant les traces
d’usure, les surfaces sont préalablement nettoyées pour éliminer les résidus de graisses, les
particules d’usure, les poussieres et les contaminations.

1.1.1. Nettoyage des échantillons post-mortem
Apres l'essai de frottement, le protocole suivant est alors appliqué sur les échantillons a
analyser :

- Essuyage grossier de la surface a I’aide d’un papier imbibé d’heptane

- Passage pendant 10 minutes au bain ultrason immergé dans I’heptane pur

- Séchage de |"échantillon a Iair libre

- Passage pendant 10 minutes au bain ultrason immergé dans l'isopropanol pur

- Séchage de |'échantillon a Iair libre

- Emballage de I’échantillon dans du papier aluminium pour protéger les surfaces de la
poussiere.

1.1.2. Préparation des lames FIB
Afin d’observer les surfaces de maniere transversale au Microscope Electronique a
Transmission (MET), des lames minces ont été réalisées par usinage ionique FIB (Focused lon
Beam — faisceau d’ions focalisés) sur certains échantillons d’intérét. Ce procédé permet
I'obtention d’une lame de quelques microns de coté et de l'ordre d’une centaine de
nanometres d’épaisseur (Figure 2-1).

(a) (b)
F3—04-SS Joint
<>
Directionde
glissement

Figure 2-1 (a) Schéma d’extraction d’une lame, (b) position de la lame FIB prélevée, (c) lame FIB
extraite (images Li et al. [75])

1.1.3. Collecte des débris d’usure
Afin d’observer et analyser les débris d’usure au Microscope Electronique a Balayage (MEB)
ou au MET, les débris sont collectés avec la procédure suivante :

- Pose d’une grille de microscopie graphite-cuivre c6té graphite sur la trace d’usure ;

- Dépose d’une goutte d’heptane par-dessus la grille ;

- Attente jusqu’a évaporation totale de I'heptane ;

- Immersion totale de la grille dans I’heptane pendant une heure ;

- Pose de la grille sur un disque absorbant coté cuivre jusqu’a évaporation totale de
I’heptane ;

- Les deux étapes précédentes sont répétées trois fois.
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Au cours de cette procédure, les débris se déposent sur le c6té composé de graphite de la
grille de microscopie.

1.2. Morphologie des surfaces

1.2.1. Optique
Les observations optiques (comme celle de la Figure 2-4a) sont réalisées a l'aide du
microscope numeérique KEYENCE VHX-7100 [76]. Ce microscope est équipé de différents
objectifs permettant un grossissement de x 20 a x 6 000 et est équipée d’une caméra haute
résolution.

1.2.2. Profilometre
La topographie des surfaces est obtenue grace au mode de mesure VSI (Vertical Scanning
Interferometry) de l'interférométre Wyko NT9800/9300 [77]. La mesure se base sur le
principe d’interférence d’ondes lumineuses. Les mesures ont été obtenues en utilisant la
lumiére verte (Avert = 570 nm) et I'objectif x5, la résolution verticale est de Avert/4 = 142,5 nm
et la résolution latérale de I'ordre du micron. Des exemples de cartographie sont illustrés
Figure 2-2a et Figure 2-4b.

A partir de la cartographie d’une trace d’usure (Figure 2-2a), il est possible d’extraire un profil
d’usure (Figure 2-2b). Le profil d’'usure est obtenu perpendiculairement a la direction de
glissement. Dans la suite de cette thése, le volume d’usure négatif sera déterminé a partir du
profil des traces d’usure. Il est obtenu en calculant I'aire entre le profil non usé et le profil usé
commeillustré Figure 2-2b. Cette démarche est répétée pour deux autres profils prélevés dans
la méme trace d’usure. La moyenne des aires obtenues est multipliée par la longueur centrale
de la trace pour obtenir le volume d’usure total. Dans certaines situations, |'abaissement du
profil dans la zone de frottement est liée en partie a une déformation plastique en sous-
couche (a I'image d’un poincon). Egalement, il est possible qu’il y ait la présence de transferts,
on parle d’usure « plastique » associée a I'ajout de matiere sur la surface frottée. Le volume
d’usure négatif calculé est donc une combinaison de tous ces phénomenes sans discrimination.
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Figure 2-2 (a) Cartographie d'une trace d'usure au profilometre, (b) extraction du profil d'usure et
comparaison au profil de I'échantillon neuf pour le calcul du volume usé (zone bleu clair)

1.2.3. Microscope Electronique a Balayage (MEB)
Le principe de fonctionnement d’un MEB est illustré Figure 2-4. Le faisceau d’électron balaye
la surface de I’échantillon. L’interaction électron-matiére génere |’émission d’électrons
secondaires, d’électrons rétrodiffusés et de photons X. Un détecteur d’électrons secondaires
permet de construire une image de la topographie de la surface. On obtient alors une image
en nuances de gris comme sur la Figure 2-4. L’équipement utilisé ici est un MEB TESCAN Mira 3

49



FEG [78]. L'imagerie MEB permet des grossissements jusqu’a x100 000 avec une résolution
spatiale de I'ordre de quelques nanométres. Les images MEB de cette étude ont été obtenues
avec une tension d’accélération entre 5 keV et 10 keV, un courant d’une intensité de 8 pA et
un grossissement entre x 150 et x 10 000.

e faisceau d’électrons

e ee —  électrons rétrodiffusés

— détecteur EDX

X, —— photons X

+ .
e — détecteur d’électrons secondaires
o
électrons secondaires

échantillon

Figure 2-3 Principe de fonctionnement de l'imagerie MEB et I'analyse EDX (schéma inspiré de [79])

1.3. Composition et structure des surfaces

1.3.1. Spectroscopie de rayons X a dispersion d’énergie (EDX)

L’analyse EDX (Energy Dispersive X-ray spectroscopy) se fait dans la méme enceinte que le
MEB grace a un détecteur de rayons X (ici le XMAXN 80 de Oxford Instruments [80]). Celui-ci
permet d’obtenir un spectre en fonction de I’énergie des photons émis par I'interaction entre
la surface et le faisceau d’électron incident (Figure 2-3). L’énergie des photons émis est
caractéristique des atomes émetteurs, ce qui permet de connaitre la composition élémentaire
en surface (jusqu’a 10 um de profondeur). Il est possible alors de construire une cartographie
des éléments en présence comme illustré Figure 2-4. Les analyses EDX de cette étude ont été
obtenues avec une tension d’accélération de 20 keV, un courant d’une intensité entre 13 pA
et 16 pA pour un grossissement variant entre x150 et x10 000.

(d)

Figure 2-4 Caractérisation d'une surface usée [45] a I'aide (a) du microscope optique, (b) du
profilomeétre, (c) du MEB et (d) de I'EDX [45]
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1.3.2. Spectroscopie de photoélectrons (XPS)

La spectrométrie des photoélectrons a rayons X est une technique d’analyse d’extréme
surface (quelques nanometres sondés). Le schéma de principe d’un appareil XPS est présenté
sur la Figure 2-5. Un rayonnement X monochromatique d’énergie hv irradie la zone d’analyse
permettant I’émission de photoélectrons dont I’énergie de liaison est inférieure a hv. L’énergie
cinétique de ces électrons est alors Ecingtique = hV — Ejiaisont ®sp (Psp €tant le travail de sortie du
spectrometre) [81]. Le détecteur mesure I'énergie cinétique des photoélectrons permettant
de remonter a leur énergie de liaison initiale. La lecture des spectres XPS permet alors
d’identifier la nature des éléments en présence, ainsi que possiblement la nature des liaisons
entre eux et leurs proportions relatives. Le dispositif utilisé lors de cette these est le
spectrometre PHI Versaprobe Il [82] équipé d’une source de rayons X monochromatique AlKa
(1486.6 eV). La taille de spot utilisé est de 200 um. Un systéme de compensation de charge
est utilisé. Une correction de charge supplémentaire est appliquée en fixant le pic C1s (liaison
C-C) a 284,8 eV. Les spectres de survol ont été enregistrés avec une énergie de passage de
224 eV dans la gamme 0— 1100 eV. Les spectres de haute résolution sont obtenus avec une
énergie de passage de 13 eV sur un intervalle de balayage de 20 eV. Les pics sont dépouillés
en utilisant une ligne de base de type Shirley et la quantification est faite en utilisant les
facteurs de sensibilité de la référence [83]. Tous les spectres ont été dépouillés avec le logiciel
CasaXPs.

X faisceau X monochrome
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Figure 2-5 (a) Principe de fonctionnement de la spectroscopie XPS, (b) illustration de I'éjection d'un
électron de coeur par rayon X (schéma inspiré de [84])

1.3.3. Microscope électronique en transmission (MET)

La microscopie électronique en transmission s’utilise sur des échantillons trées minces (moins
de 100 nm d’épaisseur) afin que le faisceau d’électrons puisse traverser la matiere. Cette
technique donne des informations sur la morphologie et la cristallinité des échantillons avec
une résolution allant jusqu’au dixieme de nanomeétre et des grossissements jusqu’a un million.
L’échantillon est placé sous un faisceau d’électrons, le faisceau transmis passe alors par un
enchainement de diaphragmes et de lentilles permettant d’obtenir une image agrandie de la
zone observée (exemple Figure 2-6a). Si I’échantillon est cristallin, une partie du faisceau est
diffracté selon la loi de Bragg, il est alors possible d’obtenir des clichés de diffraction (exemples
Figure 2-6b, c et d). L'équipement utilisé ici est un MET JEOL 2100F [85], il dispose également
d’un détecteur permettant I'analyse chimique par EDX.
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Figure 2-6 (a) Image MET d'une lame FIB d'une surface usée, clichés de diffraction de la zone (b)
« tribofilm », (c) « grain refinement », (d) « bulk material » (image Miranda-Medina et al. [86])

2. Matériaux étudiés

Le tribo-systéme étudié dans ce travail de these (voir Chapitre 1) est composé de deux corps
en acier carbone comme utilisé dans les connexions OCTG. Une des surfaces est traitée avec
une couche de phosphate de manganese. Enfin, une graisse de vissage est ajoutée pour
lubrifier I'interface. Ici, deux graisses de vissage utilisées dans le milieu OCTG sont étudiées.

2.1. Acier

L’acier utilisé pour les échantillons est un acier carbone d’appelation L80 selon la norme API
5CT [52] qui liste les différents matériaux utilisés dans la fabrication de tubes OCTG. La matiere
a été fournie par Vallourec. La composition de I’acier L80 est présentée dans le Tableau 2-1.
L’acier a subi un traitement thermique consistant en une austénitisation, une trempe a I’'eau
et un revenu. La Figure 2-7 montre les courbes de traction résultantes de différents
prélevements dans la matiére utilisée et une photographie de la microstructure obtenue aprées
polissage et attaque chimique. La microstructure de |'acier est celle de la martensite revenue
composée de ferrite et de cémentite. La limite d’élasticité est de 570 MPa et la dureté de 322
+ 16 HV (mesurée par micro-dureté Vickers avec une force de 20 mN).

Contrainte de traction (MPa)

0 10 20 30
Déformation de traction (%)

Figure 2-7 (a) Courbe de traction sur différentes éprouvettes prélevées dans la matiére premiere (un
offset sur I’axe des abcisses est ajouté pour chaque courbe pour plus de visibilité), (b) microstructure
obtenue apres traitement thermique
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Tableau 2-1 Composition de I'acier en fraction massique

C Mn Ni Cu P S Si
%max 043 19 025 0,35 0,030 0,030 0,45

2.2. Traitement de phosphate de manganese
Le contact étudié dans la thése est celui d’une surface avec traitement de phosphate de
manganese et d’une surface avec |’acier a nu.

Les couches de phosphate de manganese sont obtenues par attaque chimique de la surface
(Figure 2-8a) dans un milieu maitrisé oxydant avec complexes. Les pieces sont plongées dans
un bain de phosphatation: une solution aqueuse tres diluée contenant de I'acide
phosphorique H3PO4 et un phosphate primaire Me(H2P04), d’un métal divalent (ici Mn?*) ainsi
gue des accélérateurs et catalyseurs. La phosphatation se déroule en deux étapes principales :
la surface de I’acier est attaquée par I'acide H3PO4, un phosphate ferreux soluble (Fe(H2POa)2)
est formé et un dégagement d’hydrogéne se produit. Le phosphate ferreux est précipité par
I’action des accélérateurs en FePOs insoluble dans la solution. Le pH de la surface métallique
augmente provoquant la précipitation des cristaux de phosphate du type Me3(PO4), a la
surface de I'acier [87].

-

1

| AN

B surface du métal (acier ou fonte)

Figure 2-8 lllustration du processus de phosphatation issue de la référence [87]

Les échantillons nécessitant le traitement de phosphate de manganése sont traités par
Vallourec selon le protocole interne d’application de la phosphate de manganése (Mn-P)
standard pour les connexions. La couche de phosphate de manganése est obtenue en
immergeant successivement les échantillons dans différents bains. Le détail des différentes
étapes est présenté dans le Tableau 2-2. Les échantillons sont d’abord nettoyés pour garantir
une bonne qualité de traitement. Une étape d’affinage est appliquée avant le traitement de
phosphatation en lui-méme. Elle consiste a créer des sites d’initiation a la surface de I’acier
pour la croissance des grains de phosphate. Cette étape permet d’obtenir une couche de Mn-
P plus homogene avec des grains plus petits.
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Tableau 2-2 Protocole de traitement des échantillons pour obtenir une couche de phosphate de
manganese sur les surfaces (les étapes sont ordonnées du haut vers le bas)

Produit(s) contenu(s) dans le bain Température
Dégraissage Dégraissant alcalin Elevée
Ringage Eau de ville Ambiante
Affineur PyroE)hosphate de tetrasodlum\ Intermédiaire
Hydrogénophosphate de manganése
Phosphate de D|hydrogenophosphat.e de manganeése ,
maneandse Acide nitrique Elevée
g Acide phosphorique
Ringage Eau de ville Ambiante

La couche de phosphate de manganése obtenue est présentée Figure 2-9 et Figure 2-10.
L'observation MEB (Figure 2-9a) révéle des grains réguliers avec une taille variant entre 2 um
et 3 um. La densité de la couche de phosphate de manganeése (parfois appelée poids de
couche) est de 12,4 + 0,5 g/m?2. L'observation au TEM (Figure 2-9b) présente une couche
d’épaisseur d’environ 3 um, la couche est continue sur toute la surface de I’acier. En coupe,
on ne discerne pas les grains aussi bien qu’en vue de dessus.

- 43 ’\.‘:‘
SN Acier

-~

Figure 2-9 Observations au (a) MEB et au (b) TEM de la couche de phosphate de manganese
appliguée sur les échantillons

Les analyses XPS sont présentées Figure 2-10. Le spectre de survol Figure 2-10b permet
d’identifier les éléments présents sur la surface et d’obtenir la proportion relative des
éléments présentée Tableau 2-3. Le spectre de survol révele la présence de manganése, de
phosphore et d’oxygéne, ce qui est attendu dans la composition de la couche de Mn-P. Le pic
de carbone est di a la contamination de I'extréme surface pendant le stockage des
échantillons a l'air. La présence de calcium et d’une faible quantité de zinc est attribuée a une
contamination lors du processus de phosphatation. La présence de cobalt est attribuée a la
pollution par les outils d’usinage durant la fabrication des surfaces.
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Figure 2-10 (a) Spectre de survol XPS, (b) spectres de haute résolution du manganése, du phosphore
et de I'oxygene

Tableau 2-3 Proportion relative entre les éléments détectés par XPS sur la couche de Mn-P

Elément C 0] P Mn Fe Ca Mg Zn Co
Proportion (At %) 35,46 42,15 5,62 4,74 0,3 1,79 7,42 0,26 2,26

Les spectres de hautes résolutions Figure 2-10c permettent de préciser les analyses sur les
éléments d’'intérét. Le Tableau 2-4 récapitule les analyses des pics des spectres de haute
résolution. La position des pics donne une indication sur I’environnement chimique des
atomes. Ici, la position des pics de I'oxygéne, du phosphore et du manganése est cohérente
avec la littérature pour du phosphate de manganeése.

Tableau 2-4 Assignation des pics des spectres de haute résolution de I'oxygéne, du phosphore et du

manganese
Valeurs exp. Chiba et al., Caietal., Guoetal.,
sur Mn-P 2000 [88] 2018 [89] 2021 [90]
0O1s
H,0, POP 533,2
O-Mn, PO,*, OH 530,7 532-533 530,91
HPO4* 531,9 532.19
P2p 133,2
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Mn 2p3/2

Mn?2* 641,3 640,5 640,95
Mn*#* 643 642,5 642,92
Sat 2p3/2 645,8 647 645,7

2.3. Graisses
Deux graisses commerciales utilisées dans le domaine OCTG ont été choisies pour cette étude.
Les deux graisses suivent la norme APl 5A3 [91]. La premiéere correspond a I’APlI modified
présentée dans la norme et la deuxiéme est une graisse « jaune » dans le classement OCNS
[62]. Elles seront nommées respectivement API et YEL dans ce manuscrit. La composition et
les caractéristiques des graisses données par le fabricant sont récapitulées dans le Tableau 2-5.

Tableau 2-5 Caractéristiques et composition des graisses utilisées pour la thése (données du

fabricant)
Echelon OCNS « Black » « Yellow »
Abréviation utilisée API YEL
Couleur Cuivré sombre Gris clair
Pénétration (ASTM
10— 295-31
D217 [92]) 310-330 95-310
Grade NLGI [60] 1 1,5
Taille des particules <300 um -
Point de goutte . .
(ASTM D2265 [93]) > 17rc > 288°C
Point d’ignition >200°C 202°C
Huile de base Issue du pétrole Synthétique
Epaississant Savon de lithium Complexes de calcium

Poudre de plomb,
graphite en poudre, Graphite, talc, dioxyde de
poudre de zinc, paillettes titane
de cuivre, talc, quartz

Additifs

2.3.1. Rhéologie
Les propriétés d’écoulement des graisses ont été obtenues avec le rhéomeétre TA Instruments
AR 2000 en configuration cone-plan (Figure 2-11). Une certaine quantité de graisse est placée
entre le cone et la surface plane, le cone peut étre mis en rotation pour mesurer différentes
caractéristiques de la graisse.

Pour cette géométrie, la contrainte et la vitesse de déformation sont constantes dans tout le
volume de I’échantillon. Leurs expressions sont données par les équations (2-1) et (2-2)
respectivement.

- 3C (2-1)
2R3
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@ (2-2)
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R (mm) : rayon du poingon 0.1 10 1000

a (rad) : angle du céne tronqué
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w (rad/s) : vitesse de rotation du poingon taux de cisailement (s™)

Figure 2-11 (a) Schéma de la configuration cone-plan utilisée dans le rhéomeétre (pour cette étude,
R =20 mm et a = 4°), (b) rhéogramme viscosité - taux de cisaillement pour les graisses YEL et API

La viscosité dynamique est donnée par :

3Ca (2-3)

2nwR3

Le test de rhéologie mené sur les graisses consiste a mettre le cone en rotation en augmentant
progressivement la vitesse de rotation en restant a température ambiante. La gamme de taux
de cisaillement balayée se situe en 0,1s* et 2000s™. Les courbes (viscosité — vitesse de
déformation) obtenues pour les deux graisses sont présentées Figure 2-11. Les tests ont été
reproduits sur différents échantillons de graisse a intervalle de temps régulier au cours de la
these et sont répétables. Les deux graisses présentent le méme comportement rhéofluidifiant.
La YEL a une viscosité un peu plus élevée que I’API pour les faibles taux de cisaillement, la
tendance s’inverse a haut taux de cisaillement.

T’:

2.3.2. Additifs solides
Les graisses étudiées contiennent des additifs solides comme mentionné précédemment dans
le Tableau 2-5. Les additifs solides des graisses ont été collectés pour analyses selon la
procédure présentée au paragraphe 1.1.3. Les observations MEB et des particules sont
disponibles Figure 2-12a pour I’API et Figure 2-12b pour la YEL.

Concernant I'API, les particules de zinc et de plomb apparaissent rondes et de petites tailles
(moins d’un micron). Les particules de graphite, de quartz (contenant du silicium), de talc
(contenant du magnésium et du silicium) et de cuivre sont plus irrégulieres et plus plates. Leur
taille est assez variable, entre 5 et 10 um. On observe également des petites particules
d’oxyde de calcium non mentionnées dans la composition (Tableau 2-5) par le fabricant.

Dans le cas de la YEL, on observe une grande particule de graphite (10 um). Les particules de
talc semblent plus petites avec une taille inférieure a 5 um. On observe une partie de fibres
de complexe de calcium agglomérées. Les particules de dioxyde de titane sont les plus petites
avec une taille en dessous du micron.
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Figure 2-12 Observations MEB des additifs des graisses pour (a) APl et (b) YEL

3. Conclusion

L’objectif de ce chapitre était de présenter les matériaux étudiés dans la thése ainsi que les
différentes techniques de caractérisation utilisées sur les surfaces avant et aprés frottement.

Les différentes analyses et observations faites sur les matériaux non usés (I’acier, la couche de
phosphate de manganése et les deux graisses étudiées) pourront ensuite étre comparées a
celles faites sur les traces d’usure.

Les caractérisations des traces d’usure aideront a établir les scénarii d’endommagement des
surfaces. Les observations optiques, au MEB et les analyses au profilometre permettront
d’observer la morphologie des traces d’usure a différentes échelles. Les analyses EDX et XPS
donneront des informations sur les éléments en présence sur les surfaces pour différentes
profondeurs d’analyse. Finalement, le TEM pourra donner des informations sur la structure
de la surface et des particules d’usure.

58



Chapitre 3 : Simulation expérimentale du contact a
la portée dans les connexions OCTG

Dans ce chapitre, la mise en place des bancs expérimentaux simulant le contact a la portée
dans les connexions est présentée. D’abord, I'étude du contact dans les portées et des
conditions de glissement qu’elles subissent permettra de poser le cadre des conditions a
atteindre pour recréer fidelement les phénomeénes d’usure ayant lieu au sein de la portée.
Ensuite, les deux bancs de test développés dans le cadre de ce travail sont présentés. Deux
géométries dites « modeles » sont comparées. L'objectif sera de sélectionner la plus
représentative de I'application pour la suite des campagnes expérimentales. La définition de
critéres de grippage lors des essais d’usure fait également I'objet d’une discussion. La fin de
ce chapitre donne une vue générale des conditions d’essai a respecter pour simuler le contact
a la portée lors du vissage/dévissage des connexions.

1. ETUDE DU CONTACT REEL.. .ottt ettt e e et s s e st e s s e et e e s e et s e e saba e e s saaaaneaes 60
0 B =TT 4 T3 4 g Tl [=E e o T N 60
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1. Etude du contact réel

Cette premiére partie présente les caractéristiques du contact a la portée dans les connexions.
Les conditions de chargement et de glissement subies par les surfaces lors des vissages et
dévissages des connexions sont étudiées.

1.1. Géométrie des portées

La Figure 3-1 montre le profil (coupe longitudinale) de différentes géométries de portée
utilisée dans les connexions Vallourec. Le profil de I'interface se compose généralement d’une
surface (PIN ou BOX) avec une zone ressortant comme une bosse, |'autre c6té (BOX ou PIN
respectivement) présente un profil plat ou avec un grand rayon de courbure. La géométrie de
la « bosse » différe selon le type de connexion et est dessinée avec d’éventuelles variations
de rayon de courbure sur le dessus. Pour obtenir la surface de contact totale, il faut faire une
révolution compléete du profil autour de I’axe du tube. On obtient alors une surface en forme
de c6ne dont la pente varie.

(a) :
portee BOX
PIN N
(b)
axe du tube axe du tube axe du tube
<+« «— » <+«

Figure 3-1 (a) Vue en coupe d'une connexion, (b) exemples de forme de portée

1.2. Chargement et cinématique
Lors du vissage de la connexion, la partie PIN est animée par un mouvement hélicoidal par
rapport au c6té BOX dii au pas de vis présent de chaque c6té. Au niveau de la portée, la surface
coté PIN va alors frotter le long du périmétre de la zone portée c6té BOX tout en progressant
vers l'intérieur de la partie BOX. Ce mouvement est résumé Figure 3-2a. Le mouvement
inverse s’opére lors du dévissage de la connexion. Vallourec utilise des simulations par
éléments finis (FEA - Finite Element Analyses) pour comprendre I’évolution spatiale et
temporelle des contraintes dans la connexion durant le vissage. La Figure 3-2b présente
I’évolution de la pression de contact maximale a la portée pendant un vissage pour une
connexion donnée. La Figure 3-3a présente les niveaux de pressions maximales a la portée
obtenus en fin de vissage pour différentes configurations et tailles de connexion. Selon ces
calculs, la fourchette de pression de contact maximale exercée sur les portées dans les
connexions se situe entre 400 a 1000 MPa pour un acier de grade L80. Pour les aciers de grades
plus élevés, la pression de contact peut atteindre 1,2 GPa. La Figure 3-2c présente des
exemples de distribution de la pression de contact a la portée (celle-ci variant en fonction du
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type et de la taille de la connexion). Certaines portées voient le maximum de la pression de
contact plutét au centre de la bande de glissement et d’autres en bord de contact.
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Figure 3-2 (a) Mouvement relatif entre les surfaces dans la zone portée lors du vissage de la
connexion, (b) évolution de la pression de contact maximal a la portée en fonction du nombre de
tours restants avant la fin du vissage, (c) distribution de la pression de contact a la portée a la fin du
vissage pour différents types de connexion (pression de contact normalisée par la pression
maximale)

Les analyses FEA donnent aussi la distance de glissement parcourue entre les deux surfaces
pendant un vissage. Cette distance dépend du design de la connexion et de sa taille. En
négligeant I'effet de I'usure, de la déformation plastique et le graisse, la distance de glissement
parcourue lors du dévissage est estimée similaire a celle parcourue lors du vissage. La Figure
3-3b montre les résultats des analyses FEA pour les distances de glissement parcourue pour
différentes configurations et tailles de connexion pour un vissage/dévissage. Les distances de
glissement varient entre 100 mm et 700 mm.

La vitesse de glissement a la portée dépend de la vitesse de rotation du tube pendant le
vissage et du diameétre du tube. La vitesse de rotation du tube préconisée a la fin du vissage
est de 2 a 3 tours par minute [94]. Le graphe Figure 3-3c donne alors la gamme de vitesse de
glissement résultante a la portée en fonction de la taille de la connexion. Dans les connexions
tubulaires, on retrouve alors des vitesses linéaires de glissement entre 6 et 55 mm/s selon leur
diametre.
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Figure 3-3 Pression de contact maximale finale (a) et distance de glissement (b) a la portée lors du
vissage pour différents types de connexion en fonction de leur taille, (c) plage de vitesses de
glissement atteintes en fonction de la taille de la connexion

1.3. Pression de contact et usure

La géométrie des connexions contenant des parties courbes, le profil et le niveau de la
pression de contact peut fortement varier avec I'usure. Pour avoir un ordre de grandeur de la
chute de pression causée par I'usure dans les connexions, I'extension de |’aire de contact est
simulée en rabotant micron par micron la surface comportant la « bosse » comme représenté
sur la Figure 3-4a. La surface initiale Sp utilisée pour le calcul tient compte de la déformation
élastique (donnée par les analyses FEA) causée par les contraintes lorsque le vissage est
terminé. La surface opposée est supposée plane. La pression de contact moyenne est ainsi
recalculée aprés chague micron « raboté » en utilisant la nouvelle surface créée (Sn+1). La
Figure 3-4b présente I"évolution de la pression de contact moyenne estimée en fonction du
volume d’usure. Pour chaque courbe, la pression de contact est normalisée par la pression de
contact sans usure. En fonction des types de connexion, la pression de contact connait une
diminution plus ou moins forte au début de I'usure puis une éventuelle stabilisation a mesure
que l'usure augmente. Pour un volume d’usure donné de 50 mm?3, la pression de contact
moyenne diminue entre 10 et 70 % selon la géométrie de I'interface.
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0 10 20 30 40 50
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Figure 3-4 (a) Schéma représentant le calcul appliqué aux portées pour simuler I'usure dans le
contact, (b) évolution de la pression de contact moyenne pour différents types et tailles de
connexion (pression de contact normalisée par la valeur initiale)
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L’étude du contact réel a montré qu’il existe un large éventail de conditions de chargement et
de glissement subies par les surfaces. Le Tableau 3-1 récapitule ces conditions et servira de
référence pour les conditions a reproduire en essai laboratoire.

Tableau 3-1 Conditions de glissement a la portée en connexion

min — max
Pression de contact maximale MPa 400-1200
Distance d.e gllsserrjer\t par mm 100 — 700
vissage/dévissage
Vitesse de glissement  mm/s 5-55

2. Bancs expérimentaux

Cette partie présente la mise en place des moyens d’essai en laboratoire pour reproduire le
contact et les conditions au plus proche du réel. Deux bancs de test sont mis en place et
différents critéres de grippage sont proposés pour interpréter les résultats d’essai. Une étude
préliminaire permet de statuer sur la géométrie de la surface des échantillons pour la suite
des campagnes expérimentales.

2.1. Principe du test (TGT/RGT)

Deux bancs d’essai sont utilisés au cours de cette these. L’essai Tubular Galling Tester (TGT)
et I'essai Reduced Galling Tester (RGT). lls sont tous les deux utilisés sur une machine
hydrauligue MTS Axial-Torsion présentée Figure 3-5a. Une enceinte climatique permet de
controler dans une certaine mesure I’environnement si besoin, les essais dans le cadre de
cette étude ont été faits a I'air et a température ambiante. Le principe des bancs d’essai est
basé sur celui du test proposé par I'ASTM G196 [27] (Figure 3-5b). Deux échantillons
cylindrigques sont alignés sur leur axe et placés section contre section. La surface de contact
résultante est en forme d’anneau.

Plateau de
chargement

Spheére

Echantillon haut

Contact

Quille
d'alignement
Echantillon bas

Plateau de
chargement

Figure 3-5 (a) Vue générale de la machine hydraulique axial-torsion, (b) schéma de principe de I'essai
présenté par la norme ASTM G196 [27]
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La différence entre les deux bancs de tests réside dans la taille des échantillons. Le TGT permet
le montage d’échantillon de 73 mm de diametre externe. La surface de contact est alors tres
proche de I'échelle « un » (réelle). Le RGT permet le montage d’échantillons de 40 mm de
diametre externe. Ces plus petits échantillons permettent de faire des analyses MEB et XPS
sans devoir couper les échantillons évitant alors 'endommagement et la contamination des
traces d’usure. Différentes vues des échantillons sont disponibles Figure 3-6 d&e pour RGT et
Figure 3-6 a&b pour TGT. Le banc TGT a été développé en amont de la these. Le banc RGT a
été développé au cours de la thése, sa mise au point a fait partie des travaux de la thése. Ces
deux bancs permettent d’appliquer des conditions de glissement et de chargement similaires
a celles rencontrées en connexion. L’étude sur la géométrie des échantillons et sur les critéeres
de grippage présentée plus loin dans cette partie a concerné les deux bancs et a été
développée au cours de la thése.

(a)

Echantillon haut

Echantillon bas

R Echantlllon haut

T

Echantillon bas

Figure 3-6 Echantillons TGT (a) vue en coupe, (b) vues du dessus et échantillons RGT (d) vue en coupe
et (e) vues du dessus, test de la répartition de la pression sur la surface a I'aide de papier pression
Fujifilm® pour (c) TGT et (f) RGT

Pour appliquer les conditions de chargement et de glissement adéquates, un des échantillons
est maintenu statique. Une force axiale dans le méme axe que les échantillons est appliquée
sur I'autre échantillon pour appliquer une pression sur les surfaces en contact. Ce dernier est
également soumis a un mouvement rotatif pour créer le frottement entre les deux surfaces.
Ce type de test permet d’obtenir une forme de contact axisymétrique dont les surfaces sont
constamment en contact lors du mouvement rotatif comme c’est le cas dans les connexions
industrielles.

Les deux bancs TGT et RGT (respectivement Figure 3-7a et Figure 3-7b) permettent d’'imposer
les contraintes nécessaires sur les échantillons grace a deux porte-échantillon. Le premier, le
porte-échantillon « haut » est monté dans le mors relié a la traverse, celle-ci peut étre ajustée
en hauteur puis bloquée lors des essais. Le porte-échantillon « bas » est monté sur le vérin
hydraulique qui permet la mise en pression et la mise en rotation du systéme. Par conséquent,
I’échantillon monté dans le porte-échantillon du haut reste statique et celui monté dans le
porte-échantillon du bas subit une rotation alternée. Une quille de guidage entre les
échantillons en contact permet d’assurer leur coaxialité. Pour assurer I’alignement entre les
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deux surfaces, le porte-échantillon du bas est doté d’un systéeme d’auto-alignement.
L’alignement axial entre les deux échantillons est réglé lors du montage des porte-échantillon.
L’échantillon du haut (représentant le c6té BOX) est traité en phosphatation manganése
tandis que I'échantillon du bas n’est pas modifié aprés usinage comme c’est majoritairement
le cas en connexion.

Mors mobile

Figure 3-7 Photo des montages (a) TGT - Tubular galling tester, (b) RGT - Reduced Galling Tester

La répartition de la pression sur la surface de contact une fois les échantillons montés est
testée grace a un papier-pression Fuji film intercalé entre les deux surfaces. Le résultat est
présenté Figure 3-6f pour RGT et Figure 3-6¢ pour TGT. Dans les deux cas, on observe une
bonne répartition de la pression dans l'interface qui confirme un bon alignement entre les
surfaces.

Pour les deux essais TGT et RGT, le protocole consiste a appliquer une charge normale
constante Fy sur les échantillons puis une rotation alternée d’'un débattement + 8 (Figure 3-8a)
en maintenant la charge constante (Figure 3-8b). Un cycle consiste en une rotation « aller »
dans un sens avec une ouverture 8° puis une rotation « retour » d’une ouverture 26° dans le
sens inverse puis a nouveau une rotation « aller » de 6° dans |'autre sens. Les cycles
s’enchainent sans pause. La charge est choisie pour atteindre une pression de contact
appartenant a la gamme des pressions de contact retrouvées en connexion. La rotation
alternée permet d’atteindre des distances de glissement cumulées équivalentes a celles
parcourues lors des vissages/dévissages des connexions. La fréquence de rotation est choisie
pour simuler une vitesse de glissement linéaire équivalente a celles atteintes pendant les
vissages. Durant I’essai, la force normale appliquée, la position radiale et le couple causé par
le frottement sont mesurés grace a des capteurs LVDT situés sur le vérin hydraulique.
Connaissant le diametre moyen R de la surface de contact, il est possible de calculer le
débattement linéaire en utilisant la relation (2-1) et de tracer I’évolution de I'effort tangentiel
(2-2) en fonction de ce débattement lors d’un cycle comme illustré Figure 3-9a.

8 mm) = Ranm) * O(raa) (3-1)

— Cavm (3-2)
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Figure 3-8 Exemple de signal (a) du pilotage en rotation, (b) du pilotage en force normale

La courbe d’évolution du coefficient de frottement en fonction du nombre de cycles (Figure
3-9b) est obtenue en calculant le coefficient de chaque cycle par la relation suivante :

FT,max (3'3)
Fy

La distance de glissement parcourue pendant un cycle correspond a quatre fois le

débattement linéaire :

n=

dglissement/cycle (mm) = 4 * S(mm) (3-4)

On peut alors également tracer I'évolution du coefficient de frottement en fonction de la
distance de glissement parcourue (Figure 3-9c).

0 100 200 300
(c) N

cycle

0 2000 4000 6000 8000

dghssemem

Figure 3-9 (a) Cycle de glissement, courbe de frottement en fonction du nombre de cycles (b) et de la
distance de glissement parcourue (c)
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2.2. Comparaison entre le contact plan/plan et tore/plan
Etant donnée la diversité des profils de portée, une étude préalable comparant deux
géométries modeles a été menée en utilisant le banc TGT. Les deux géométries choisies sont
présentées Figure 3-10 a&b.

(a) (b) ‘

R1 18 \R

A
A J

RO,1

/61 R1/\ (ﬂm R1A
« - q « .ﬁ

& 5,

)
a

Pressionde contact
Pressionde contact

R, mm R, mm

Figure 3-10 Schéma (a) et répartition de la pression de contact (c) pour la géométrie tore/plan,
schéma (b) et répartition radiale de la pression de contact (d) pour la géométrie plan/plan

La premiére géométrie dite « tore/plan » est obtenue en usinant par tournage un rayon de
courbure rc au niveau de la bande de glissement sur I’échantillon du haut. L’échantillon du bas
est plan. La répartition de pression (Figure 3-10 c) est obtenue en utilisant le modéle de Hertz
(3-7) illustré Figure 3-11 [95]. La charge linéique Fn. est la force appliquée rapportée a la
longueur du contact (ici le périmetre au centre de la surface de contact).

l FNL
N

T i

-ala

Figure 3-11 Paramétres du modeéle de Hertz

1

FnrT\2 3-5
Demi-largeur de contact : a = (%)2 33
1

EX\2 3-6

Pression de contact maximale : p,0x = (%)2 (3-6)
¢ 1

. . . x2\2 (3-7)

Répartition de la pression de contact : p(x) = Ppmax (1 - a_Z)
Avec:E* = —— qvec E : module d'’Young,v : coef.de Poisson (3-8)

2:(1-v)

La deuxiéme géométrie « plan/plan » est obtenu en usinant une forme de céne tronquée sur
I’échantillon du haut donnant une surface plane de 1 mm de largeur. Des petits rayons de
raccordement sont ajoutés de part et d’autre de la zone plane pour éviter les effets de bord.
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La répartition de pression dans l'interface (Figure 3-10 d) est calculée en utilisant I'analyse par
éléments finis (modele axisymétrique) sur Abaqus®.

La Figure 3-12 indique la charge normale a appliquer pour atteindre la pression moyenne de
contact visée pour chaque géométrie sur TGT et RGT.

(a) 200000 (b) 200 000
7/
Tor/plan / Tor/plan
- 160000 \— —Planplan s _ 180000 | _ _pjanjplan
= / <
5 120 000 / B 120 000
E / £
o
S 80000 / & 80000 d
o 2 -~
8 : -
40 000 40 000
0 TGT 0 RGT
0 200 400 600 800 1000 0 200 400 600 800 1000
Pression de contact moyenne (MPa) Pression de contact moyenne (MPa)

Figure 3-12 Equivalence pression de contact moyenne - charge normale pour les géométries
tore/plan et plan/plan pour les montages (a) TGT et (b) RGT

En comparant la répartition de pression aux portées (Figure 3-2 c) et la répartition de pression
des deux géomeétries modeles (Figure 3-10 c&d), on observe que le contact réel est une
combinaison des géométries tore/plan et plan/plan. Pour étudier I'influence de I'usure sur la
pression de contact dans les géométries modeles, la méme démarche que dans la partie §1.3
ci-dessus est faite. La Figure 3-13 montre I’évolution de la pression de contact moyenne
(normalisée par la pression moyenne initiale) en fonction du volume d’usure. La chute de
pression dans le cas du tore/plan est drastique avec une diminution de 90 % pour un volume
d’usure de 50 mm?3. Dans le cas du contact plan/plan, la chute de pression est au contraire
légere (environ 20 %). En comparant ces courbes a la diminution de la pression liée a 'usure
calculée dans le cas des connexions, on remarque que, a nouveau, la chute de pression de
contact se situe a des niveaux intermédiaires aux géométries modeles proposées.

a b
@ — ®
T 09 T —— ] 2 09
208 208
g 07 —tor/plan E‘OJ
5 06 — —plan/plan 5 06
E05 £05
304 S04
803 303
6§02 6§02
» 0.1 » 0.1
© 0]
a O a O
0 10 20 30 40 50 0 10 20 30 40 50
Volume d'usure (mm?) Volume d'usure (mm?)

Figure 3-13 Evolution de la pression de contact en fonction du volume d'usure pour (a) les
géométries tore/plan et plan/plan et (b) plusieurs configurations de portée (pour rappel)

Le Tableau 3-2 récapitule la matrice d’essais utilisée pour comparer les géométries entre elle.
Les conditions d’essais choisies correspondent aux conditions de chargement imposées aux
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portées pendant le vissage des connexions. Les essais sont répétés cing fois pour chaque
géométrie et les tests sont faits en utilisant la configuration API (Mn-P sur échantillon du haut
et graisse API). La graisse est appliquée sur les surfaces une fois en début d’essai. Dans les
connexions, la quantité de graisse requise est telle que I'épaisseur du film de graisse est de
0,1 mm sur chaque partie la connexion. La quantité de la graisse appliquée sur les échantillons
suit la méme regle, deux moyens sont utilisés : soit la graisse est pesée et appliquée au pinceau
(adapté aux plus grandes surfaces de contact), soit la graisse est appliquée au pinceau puis un
outil gabarit est utilisée pour racler I'excédent (adapté au cone tronqué). Les courbes de
frottement résultantes sont présentées Figure 3-14.

Tableau 3-2 Matrice d'essais utilisée pour comparer les géométries tore/plan et plan/plan

Pression Vitesse de . Nombre
Fn o . 0 [ Graisse , :
moyenne initiale glissement d’essais
kN MPa mm/s ° mm - -
Plan/plan 135 650 11,6 25 14,7 API 5
Tore/plan 68 650 11,6 25 14,7 API 5
(@) o4
0.3

3202 {’\ A‘l /sv/\/"
i

At !
/ Py
01 |

~
0
0 5000 10 000 15 000 20 000
Distance de glissement(mm)
b
(b) 0.4
0.4
‘] 202 7
202 —> 0.1 /_’_/
0
0.1 0 1000 2000
— Distance de glissement (mm)
0
0 5000 10 000 15 000 20 000

Distance de glissement(mm)

Figure 3-14 Courbes de frottement des essais de grippage pour les géométries (a) tore/plan et (b)
plan/plan (pmoy = 650 MPa, v°="11,6 mm/s, 6 = 14,7 mm)
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Pour chaque géométrie, le début d’essai est assez similaire, le coefficient de frottement initial
est de 0,1 puis augmente légerement sur les 500 mm de distance de glissement. Dans le cas
tore/plan, on observe un comportement non monotone. Le coefficient de frottement
augmente sur les 1000 premiers millimetres pour atteindre un maximum autour de 0,2. Il
diminue ensuite puis remonte a nouveau aprés 5 000 mm. Une trés forte augmentation est
ensuite observée entre 15 000 mm et 20 000 mm, et I’essai est arrété quand le coefficient de
frottement atteint 0,4. Dans le cas de la configuration plan/plan, on observe une évolution
monotone avec une forte augmentation du coefficient de frottement observée juste apres les
500 premiers milliméetres de glissement.

Les observations optiques des surfaces en fin d’essai (Figure 3-15) montrent clairement du
grippage dans l'interface apres essai pour les deux géométries. Dans les deux cas, il semble
que la forte augmentation du coefficient de frottement en fin d’essai indique la présence de
grippage dans l'interface. Il est néanmoins difficile de connaitre exactement la distance de
glissement a laquelle le grippage apparait pour la premiere fois par lecture de courbe,
notamment dans le cas tore/plan. La mise en place d’un critere de grippage s’appuyant sur les
données d’acquisition est alors nécessaire pour comprendre a quel moment celui-ci apparait
dans l'interface. Le choix de la géométrie utilisée dans le reste de la these se fera alors aprés
la mise en place d’un critere de grippage.

(@) H=0,40 (b) u=0,37
d=0mm d=16 200 mm d=0mm d=1200 mm

Figure 3-15 Observations optiques des surfaces avant et apres essais pour les géométries (a)
tore/plan et (b) plan/plan (pmoey = 650 MPa, v°=°"11,6 mm/s, & = 14,7 mm)

2.3. Criteres de grippage

Afin de définir un critére de grippage représentatif a partir des données d’acquisition, les
résultats de différents essais ont été utilisés. Ces essais sont issus de différentes études
industrielles sur différentes configurations de matériaux que j'ai menées en amont de ce
travail de thése. Les tests ont été fait en utilisant une configuration tore/plan
(Reourbure = 25 mm) sur TGT et différents niveaux de charges entre 40 et 160 kN). Chaque essai
a été répété deux fois. A ce stade, deux critéres semblent intéressants. Le premier se base sur
la courbe du coefficient de frottement et le deuxiéme sur I’évolution de la forme des cycles
de glissement.

2.3.1. Critéres sur le coefficient de frottement
Les courbes de frottement correspondant aux différents essais sélectionnés pour différentes
configurations sont présentés Figure 3-16. Les allures des courbes different en fonction de la
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configuration. Pour les configurations (a), (c), (e) et (f), on observe un plateau en début d’essai
puis une forte augmentation du coefficient de frottement. Dans le cas des configurations (b)
et (d), on observe un pic sur le frottement en début d’essai puis une diminution et une
stabilisation de p avant d’observer une forte augmentation.

(a)o.4 (b) 0.4 (c) 0.4 —
0.3 0.3 0.3
0.1 0.1 0.1
~—~40kN ~—~40kN ~—~80kN
0.0 0.0 0.0
0 1000 2000 0 10000 20000 0 2000 4000
dgl\ssement(mm) dghssement(mm) dgllssement(mm)
(d) 05 (e) 0.4 (f) os
0.5
0.4 03

0.4
0.3

= =02 =03
0.2

0.2

0.1 01 o1

~—~80kN ~—— 160 kN ~—40kN
0.0 0.0 0.0
0 1000 2000 3000 0 1000 2000 0 10000 20000
dgl\ssement(mm) dgllssemem(mm) dgllssement(mm)

Figure 3-16 Courbes de frottement pour un panel de tests tore/plan (a), (b), (c), (d) et (e) différentes
configurations de traitement de surface et de conditions d’essai lors d’études industrielles et (f)
configuration impliquant un traitement de surface alternatif nécessitant aucune graisse ayant fait
I’objet d’une publication [45]

La durée de vie pour les différentes configurations est déterminée grace aux observations de
surface faites lors d’essais interrompus présentée dans le Tableau 3-3.

Tableau 3-3 Durée de vie effective et distance de glissement a 1= 0,12 pour les configurations du
panel d'essai

Durée de vie avant grippage Distance de glissement

Lubrifiant par essais interrompus au=0,12
- mm mm

(a) Graisse 1041 + 148 0
(b) Graisse + TdS 510+ 123 196 £ 90
(c) Graisse + TdS 3495 + 68 1217 £ 1802
(d) Graisse 295 + 59 353 +102
(e) Graisse 1492 + 68 1571 £+ 68
(f) Vernis 5910 + 1757 5910 + 1757

La configuration (f) qui implique une vernis de glissement a fait 'objet d’une publication
scientifique [45] dans laquelle le grippage apparait pour un coefficient de frottement de 0,12.
Ce critere est appliqué sur les autres configurations du panel, les résultats sont présentés
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Tableau 3-3. La configuration (a) présente des niveaux de frottement plus élevés alors que le
contact est encore lubrifié et sans grippage. Pour les configurations (b), (c) et (e), le critere
du-0,12 prévoit I'apparition du grippage trop tét dans I’essai.

Ainsi, pour identifier un coefficient de frottement de grippage pg le plus représentatif possible,
on compare |'évolution de la distance de glissement induisant le grippage (observations
optiques) avec la distance de glissement associée a une valeur de coefficient de frottement
seuil (Figure 3-17). Des niveaux de frottement plus élevés sont alors testés comme critére
d’apparition du grippage : u=0,16, u=0,2 et u=0,3.

(a) 10000 (b) 10000
//+ //+
8000 3 8000 3
o e
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n I
© 4000 = 4000
o ©
o
2000 2000
R2=0912 R2= 0,985
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(c) 10000 (d) 10000 ,
7 7
8000 ) 8000 : 3
o~ X L
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1 1l
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@ 4000 « 4000
© o
2000 2000
R®= 0,990 R>= 0,706
0 0
0 5000 10000 0 5000 10000
d

grippage dgr\ppage

Figure 3-17 Comparaison entre la durée de vie effective et la distance de glissement avant
d'atteindre un coefficient de frottement de (a) 0,12, (b) 0,16, (c) 0,2 et (d) 0,3

La meilleure corrélation est obtenue pour une valeur pu = 0,2 soit un critere dyu-o0,2. Le critere
du-0,16 présente également une bonne corrélation, il a cependant tendance a sous-estimer la
durée de vie pour plusieurs configurations. Le critére d,-03 surestime la durée de vie des
configurations avec parfois des points trés éloignés de la durée de vie effective. Ainsi, une
valeur pg=0,2 associée a une durée de vie du-0, semble étre un bon compromis pour
constituer un critére de grippage.

2.3.2. Critéres sur I’'analyse des cycles de glissement
Si la forme générale des cycles de glissement reste la méme tout au long de I’essai, le plateau
de glissement présente des perturbations lorsque le grippage apparait. La Figure 3-18 montre
un cycle de glissement en condition lubrifiée et un plateau de glissement en condition
grippage. |l semble alors possible de mettre au point un critére de grippage en exploitant la
perturbation du plateau dans le cycle de glissement
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Figure 3-18 Evolution des cycles de glissement en fonction de I'état de surface

Pour quantifier I’évolution de ces perturbations, un nouveau post-traitement que j’ai introduit
durant mon travail de these est proposé Figure 3-19. Il consiste a calculer le parametre ¢ pour
« FI - friction instability ».

La démarche de ce post-traitement est la suivante : d’abord, le plateau de glissement est
extrait du cycle. Le signal de la rotation alternée étant de forme sinusoidale, la vitesse de
glissement ralentit |légerement au moment de chaque demi-tour. Le plateau de glissement
peut alors étre légerement incurvé si I'interface est sensible aux variations de vitesse. Pour
prendre en compte cette déformation, un polynéme de degré 2 est appliqué comme courbe
de tendance. Les déviations par rapport a ce polyndme sont prises en compte pour le calcul
de @. Le parametre @ est alors défini comme la différence relative moyenne entre les valeurs
de force tangentielle mesurées et le polynéme sur le plateau de glissement.
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Figure 3-19 Algorithme du post-traitement appliqué sur les cycles de glissement d’un essai pour
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obtenir I'évolution du parameétre ¢ au cours de I'essai

L’évolution du parametre @ qui peut étre associé a un calcul de « Ra » sur une courbe de
frottement est appliquée pour les différentes configurations du panel et est présentée Figure
3-20. Pour les configurations (a), (c), (e) et (f), @ est relativement stable en début d’essai puis
augmente fortement ou connait des grandes variations au moment ou le grippage apparait.
Dans le cas des configurations (b) et (d), le paramétre est faible en début d’essai mais connait
de grandes perturbations aprés quelques cycles. Ceci correspond également a la durée de vie

effective de ces configurations.

Pour définir un critere de grippage quantitatif a partir du parametre @, la distance de
glissement pour atteindre différents niveaux d’augmentation de ¢ est comparée a la durée de
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vie effective Figure 3-21. Le valeur @moy de référence est la moyenne de @ sur les 200 premiers
millimétres de distance de glissement. Cette distance de glissement trés courte est choisie
pour correspondre également aux configurations qui ont des durées de vie trés courtes. Les
criteres testés sont définis comme la distance de glissement dg,moy + x% avant d’atteindre une
augmentation entre 0,001 (+ 0,1%) et 0,004 (+ 0,4%). Par exemple, si la valeur de référence
Pmoy est égale a 0,5%, le critére est la durée de vie pour atteindre @ = 0,6% (dans le cas de
I"augmentation + 0,1%) ou @ = 0,9% (dans le cas de I'augmentation + 0,4 %).

(a) 2.5% (b) 1.6% (c)2.0%
0, 0,
2.0% 1.2% 1.6%
1.5% 1.2%
=3 o 0.8% =3
1.0% 0.8%
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0.5% 0.4% 0.4%
0.0% 0.0% 0.0%
0 1000 2000 0 10000 20000 0 2000 4000 8000
dgl\ssemem(mm) dgl\ssemem(mm) dgl\ssemem(mm)
(d) 3.0% (e) 1.6% (f) 1.0%
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Figure 3-20 Evolution du paramétre @ pour les configurations (a), (b), (c), (d), (e) et (f)
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Figure 3-21 Comparaison entre la durée de vie effective et la distance de glissement avant atteindre
(a) (pmoy+0'1%, (b) (Pmoy"'o.z%, (C) (Pmoy+0.3% et (d) (Pmoy+0.4%

Tous les critéres ont tendance a sous-estimer la durée de vie pour la plupart des configurations.
Le critere avec augmentation de 0,1% de @moy donne des résultats avec beaucoup
d’incertitude. Les trois autres critéres donnent des résultats assez similaires. La meilleure
corrélation est trouvée pour le critere Qmoy+0.4%.

La comparaison entre les différents niveaux de frottement, 'augmentation de I'instabilité du
frottement dans les cycles de glissement et la durée de vie effective des configurations du
panel testé permet de définir les criteres de grippage d,-o0,2 et dg,moy+0,4%. L'application de ces
criteres sur les résultats de test permet de s’affranchir de la subjectivité d’une lecture
graphique pour déterminer la durée de vie des interfaces comme il est commun de procéder
habituellement [43,47,96,97]. Le critére dg,moy+0,4% Sera appelé dg,g dans la suite pour plus de
simplicité. d,-o,2 et dg,g Seront utilisés comme critére d’apparition du grippage dans le reste de
ce travail de these. Le critére dy-o,2 est définicomme la distance de glissement parcourue avant
d’atteindre un coefficient de frottement de 0,2. Le critére dg g est défini comme la distance de
glissement parcourue avant d’atteindre une augmentation de 0,004 de @ par rapport au @
moyen sur les 200 premiers millimétres de distance de glissement. On peut alors définir une
autre caractéristique de l'interface : le coefficient de frottement avant grippage, lorsque
I'interface est encore suffisamment lubrifiée. Ce paramétre, nommé p,, est défini comme la
moyenne des valeurs de frottement des cycles de glissement précédant dgg.

Il est aussi possible d’instrumenter I’essai avec un dispositif de suivi de la résistance électrique
(mesure a quatre points) et capteur d’émissions acoustiques. Des exemples de résultats
obtenus avec ces dispositifs sont présentés Figure 3-22. Dans I'étude présentée dans I’article
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[45], il a été montré que la résistance électrique du contact fluctue au moment ou le grippage
apparait. De méme, le suivi des émissions acoustiques montre I'augmentation du nombre et
de I'amplitude des salves acoustiques une fois le grippage apparu. Ces techniques pourraient
permettre également de définir des criteres de grippage [48,49,98] mais elles ne seront
cependant pas utilisées dans le reste de la these. En effet, leur mise en place est lourde et
alourdit I'exploitation des essais. Les critéres sur le frottement, plus efficaces, apparaissent
suffisamment pertinents pour décrire 'activation du processus de grippage.

a) 1 b) 75
(a) (b) e )
70 . .
0.8
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Figure 3-22 (a) Evolution de la résistance électrique du contact Rq présentée dans la publication [45],
(b) Evolution de la fréquence de I'amplitude des salves acoustiques par suivi des émissions
acoustiques sur la configuration « a » du panel de tests

2.4. Durée de vie des essais tore/plan et plan/plan
Les criteres de grippage du-o0,2 et dg,g sont appliqués sur les courbes de frottement des essais
tore/plan et plan/plan (voir Figure 3-14 pour les courbes de frottement). Les critéres et le
coefficient de frottement moyen avant grippage (l.) sont présentés respectivement Figure
3-23a et Figure 3-23b. La dispersion sur les critéres de grippage sur les cing essais répétés est
présentée Figure 3-23c, celle sur py Figure 3-23d.

La durée de vie des configurations tore/plan et plan/plan sont tres différentes. Le contact
plan/plan est le plus sévere avec une durée de vie moyenne entre 700 et 800 mm de distance
de glissement avec une dispersion modérée entre 15 et 20%. La durée de vie du contact
tore/plan est beaucoup plus importante, de I’ordre de 4000 mm, mais les résultats sont trés
dispersés (plus de 50%). La durée de vie drastiguement plus faible pour la configuration
plan/plan s’explique par le fait que la pression de contact chute lentement avec I'usure. A
I'inverse, la pression de contact chute trés rapidement dans le cas de la configuration
tore/plan, ce qui explique la temporisation de I'apparition du grippage. Les niveaux de
frottement avant grippage entre les deux configurations different légérement. En
configuration tore/plan, le coefficient de frottement est de 0,15 et en configuration plan/plan
de 0,11. La dispersion, autour de 5%, est assez faible dans les deux cas.
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Figure 3-23 (a) Durée de vie selon les criteres de grippage et (b) coefficient de frottement moyen
avant grippage . des configurations tore/plan et plan/plan, dispersion sur (c) les critéres de grippage
et (d) w

La comparaison entre les caractéristiques des géométries modeles (§2.2) et celles du contact
« portée » en connexion (§1) a montré que les deux géométries sont représentatives de
contacts réels. Grace au test des géométries modeles sur le banc de test, le choix est fait de
continuer les travaux de thése avec la géométrie plan/plan. En effet, d’'une part, cette
géométrie permet un bon contrdle de la pression de contact durant I'essai et d’obtenir des
durées de vie plus représentatives des cas industriels. D’autre part, les résultats des essais ont
aussi présenté une dispersion beaucoup plus faible que ceux du contact tore/plan.

3. Conclusion

L’étude des caractéristiques des portées montrent une diversité des gé¢ométries dans le design
des connexions. La pression de contact, la vitesse de glissement et la distance de glissement
parcourue pendant un vissage/dévissage sont tres dépendantes du diameétre du tube. Pour
rappel, le Tableau 3-1 résume les conditions de glissement lors du vissage de la connexion.

Les bancs de tests TGT et RGT, basés sur le principe proposé par la norme [27], permettent de
reproduire les conditions de frottement des portées a échelle réelle et réduite. Le banc RGT a
été développé et validé pendant la thése. Les échantillons a échelle réduite permettent
d’analyser les traces d’usure avec le MEB et I’XPS.

A ce stade, deux criteres de grippage sur les essais ont été proposés. Le premier, dy-0. est
défini comme la distance de glissement parcourue avant d’atteindre un coefficient de
frottement de 0,2. Le second dgg est lié a I’évolution du parametre @ qui quantifie 'amplitude
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des fluctuations du plateau des cycles de glissement. Ces fluctuations augmentent lors de
I"apparition du grippage, alors indiquée par une augmentation de 0,004 de @ par rapport au
@ moyen sur les premiers cycles.

Une étude préliminaire sur deux géométries modeles a montré que ces dernieres étaient
toutes deux représentatives du contact réel. La géométrie plan/plan a été choisie pour sa
meilleure répétabilité sur les essais et son meilleur contrdle de la pression de contact.
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Chapitre 4 : Développement des scénarii
d’endommagement dans les cas API et
YEL

L’objectif de ce chapitre est d’étudier le scénario d’endommagement du contact Mn-P/acier
graissé couramment utilisé dans les connexions OCTG a I'aide de la méthode expérimentale
développée dans le chapitre 3. Le comportement de l'interface sera analysé pour deux
graisses différentes : APl et YEL. Des essais préliminaires sont effectués pour mettre a jour
I’effet de chaque composante du tribosysteme sur le comportement de l'interface durant
I’essai de grippage. Ensuite, des analyses plus conséquentes sont réalisées pour chacune des
configurations YEL et API. Elles permettent d’observer I’évolution des traces d’usure et des
différents matériaux présents dans [linterface durant I’essai. Enfin, les scénarii
d’endommagement des deux configurations peuvent étre établis et comparés.

1. ESSAIS PRELIMINAIRES ....coeietieiii ettt s et s e ete s e e s e st e s sae e st e s et estnnesanneessnnesannees 81
2. RESULTATS DES ANALYSES DANS LE CAS YEL ..cvnieeeieeei ettt ettt e s e e ebe e san e 84
7 R U LT 84
2.2. Physico-chimie de I'INterface YEL.......cccciiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiisssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssns 85
B A B o BV -1l TSP PP PP OPPPUPPPPPPN 85
2.2.2. Expertise en coupe de l'interface YEL et du tribofilm associé .............cccco 89
2.2.3. Analyse des particules issues du contact YEL .......cccovveiiiiiiiiiii i, 92
3. RESULTATS DES ANALYSES DANS LE CAS AP ...ttt ettt e eeae 93
3.0, USUN @ iiiieeeeueiiiiiiiieeineeiiiiiieenneesieetiteesssesssiessttesssssssssttessssssssssssteesssssssssssteesssssssssssteesssssssssssssessssssssssssesans 93
3.2. Physico-chimie de I'INterface APL.......cccciiiiiiiiiiiiiiiiisnrsssnsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnns 94
3.2.1. ANalyses €N SUITACE ...cccee e, 94
3.2.2. Analyses en coupe du tribofilm généré par I'interface APl ..., 98
3.2.3. Particules dans 1€ CONTACE......uuiiiiiiiiiiiieee e e st e e e e e s st a e e e e e e s ssabtbaaeeeeessanane 102
4. SCENARII DE GRIPPAGE ET COMPARAISON DES CONTACTS APIET YEL...couvvviiieiiieeinnnnen, 103
5. CONCLUSION ...ttt ettt ettt e et e et e e e e e e ea e e e s e e s et eeesaeesaanesanasessnnersnnsessnnersnneees 106

80



1. Essais préliminaires

Dans un premier temps, nous avons étudié les trois configurations élémentaires soit la
configuration Mn-P sans graisse puis les deux graisses YEL et APl sans le dép6t Mn-P. Ensuite,
les deux configurations complétes « Mn-P + APl » et « Mn-P + YEL » sont étudiées. Des
conditions de tests ont été choisies pour établir le test standard de cette thése. Ces conditions
correspondent a la gamme des conditions réelles tout en s’appliquant aisément aux bancs de
test. La matrice d’essais préliminaires et les conditions du test standard sont récapitulées dans
le Tableau 4-1.

Tableau 4-1 Matrice d’essais préliminaires et conditions du test standard

Test « standard »

. . TDS Graisse Banc de test Pression Vitesse de dglissement
Configuration _y .
utilisé moyenne glissement  par cycle
Mn-P  YEL API MPa mm/s mm
Mn-P v
YEL v
MNP + YEL 7 7 RGT 650 11,9 29,7
API Plan/plan (70 kN) (0,4 Hz) (£25°)
Mn-P + API v v

Les courbes de frottement résultant des essais sont présentées Figure 4-1. Les criteres de
grippage sont appliqués et le coefficient de frottement moyen avant grippage est calculé pour
chaque essai. Les résultats sont présentés Figure 4-2. Les essais des campagnes
expérimentales présentés dans ce chapitre ont été réalisés en utilisant le banc de test RGT.
Apres les tests de mise au point sur ce banc, le systeme d’auto-alignement des échantillons a
montré quelques difficultés a conserver |’alignement lors de la propagation du grippage. Il a
été convenu d’interrompre les essais au moment du grippage lorsque le coefficient de
frottement atteint 0,16. L'interface étant déja séverement grippée lorsque le coefficient de
frottement atteint ce niveau de frottement, I'analyse du scénario d’endommagement reste
possible. Le critere de grippage sur le niveau de frottement utilisé pour les prochains essais
est donc du-016 en lieu et place de du-02. L'étude dans le chapitre 3 a montré I'état
d’avancement du grippage pour 1 = 0,16 est en fait trés proche de celui obtenu pour u =0,2.
Ainsi, nous considérons que le seuil du-0,16 est équivalent au standard associé au banc TGT
duzo,z.

La forme des courbes de frottement, les niveaux de frottement et les durées de vie different
significativement selon les configurations. La configuration « Mn-P » présente d’abord un
plateau dont le coefficient de frottement moyen est d’environ 0,12 puis on observe une
augmentation du frottement témoin de I'apparition du grippage (Figure 4-1a). La durée de vie
observée est d’environ 500 mm. Les configurations sans revétement « APl » et « YEL »
(respectivement Figure 4-1d et b) présentent des durées de vie plus faibles, leurs courbes de
frottement ne présentent pas de plateau, le coefficient de frottement augmente
continuellement et rapidement des les premiers cycles. Leur niveau de frottement moyen
avant grippage est respectivement de 0,11 et 0,13 et leur durée de vie respectives sont de
180 mm et 200 mm.
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Figure 4-1 Courbes de frottement des configurations (a) Mn-P, (b) YEL, (c) Mn-P + YEL, (d) API et (e)
Mn-P + API (RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, £ 7,4 mm)
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Figure 4-2 (a) Coefficient de frottement moyen avant grippage, (b) criteres de grippage dy-016€t dg o
appliqués aux essais préliminaires (RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, = 7,4 mm)
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Le comportement des configurations complétes (Mn-P + YEL et Mn-P + API) est trés différent
de ces configurations dites élémentaires. |l differe également significativement selon la graisse
employée. La configuration « Mn-P + YEL » présente la durée de vie la plus importante autour
de 12 000 mm avec un coefficient de frottement moyen de 0,11 avant rupture. La courbe
présente une « bosse » en début d’essai autour de 0,13, puis une lente diminution du
coefficient de frottement jusqu’a I'apparition du grippage ou le coefficient de frottement
augmente fortement (Figure 4-1c). La configuration « Mn-P + APl » présente un coefficient de
frottement moyen avant rupture plus faible a 0,08 mais une durée de vie moyenne de
1800 mm. La courbe de frottement est composée d’un plateau sur la majorité de I'essai suivi
d’'une augmentation de plus en plus forte du coefficient de frottement au moment ou le
grippage apparait (Figure 4-1e). Dans les deux cas, la présence de Mn-P en plus de la graisse
permet une diminution du coefficient de frottement et un allongement de la durée de vie.

La différence tres marquée des comportements des différentes configurations met en lumiere
I'interaction entre la couche de phosphate de manganése et la graisse. Lorsque les
configurations sont completes, i.e. échantillon du haut revétu et application de graisse, la
durée de vie est multipliée par un facteur 10 voire 30. Cela révele que l'interaction entre
graisse et phosphate de manganése est trés favorable a la résistance au grippage. De plus, la
différence de comportement entre le systéme complet avec I’ API et celui avec la YEL montre
gue ces deux graisses ont un fonctionnement tres différent.

La suite de ce chapitre s’attéle a comprendre les mécanismes d’usure et de protection face au
grippage pour les deux graisses étudiées. Dans chaque cas, les traces d’'usure provenant
d’essais interrompus a différents points de la courbe de frottement sont caractérisées et
analysées avec les moyens présentés dans le chapitre 2. Seules les configurations compléetes
avec |'échantillon haut revétu Mn-P combiné respectivement avec la graisse YEL et APl sont
étudiées. Pour simplification, elles seront renommées respectivement configurations YEL et
API.
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2. Résultats des analyses dans le cas YEL

2.1. Usure

La Figure 4-3 présente les profils d’usure relevés du contact YEL (c’est-a-dire Mn-P (haut) +
YEL) a différentes distances de glissement, ainsi que I’évolution du volume d’usure sur
I’échantillon du bas au cours de I'essai. L'usure apparait dés le début de I'essai, elle est
homogene et uniformément répartie dans la trace d’usure pendant la majorité de I'essai.
Lorsque le grippage apparait, la surface est assez hétérogéne, avec une rugosité augmentée
et la présence de sillons et de protubérances caractéristiques du grippage. Cela est confirmé
par le profil qui est tres perturbé dans la bande de glissement.
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Figure 4-3 (a) Evolution du profil d'usure de I'échantillon bas au cours de I'essai, (b) évolution du
volume d'usure sur I’échantillon du bas au cours de I’essai, (c) évolution du coefficient de frottement
en fonction de la distance de glissement (YEL — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, = 7,4 mm)
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L’évolution du volume d’usure marque deux phases. La premiére, en début d’essai, montre
une augmentation tres rapide du volume d’usure. Ensuite, le volume d’usure augmente plus
doucement. Ce changement sur I’évolution du volume d’usure est comparable a celui du
coefficient de frottement. Celui-ci augmente assez fortement en début d’essai et atteint un
maximum a environ 1000 mm de distance de glissement, il diminue ensuite sur le reste de
I'essai (avant I'apparition de grippage). L'évolution du volume d’usure en fonction de la
distance de glissement est formalisée pour chaque phase en utilisant la méthode de
régression linéaire. La limite entre les points utilisés pour le calcul de la premiére phase et
ceux utilisés pour la seconde phase doit étre définie. On fait I’"hypotheése que les transitions
observées sur I’évolution du frottement et du volume d’usure sont liées au méme mécanisme.
Cela suggeére que la transition usure rapide/usure douce est associée au premier maximum (la
bosse) du coefficient de frottement. Ceci est cohérent avec le fait que I’activation de I'usure
douce est associée a un coefficient de frottement plus faible et plus stable. La transition sur
les courbes de frottement est définie comme la distance de glissement ou la tendance
s’'inverse, c’est-a-dire le moment ou le coefficient commence a diminuer (le sommet de la
bosse). La distance de glissement moyenne correspondant au premier maximum sur p est
calculée sur chaque essai répété. Elle est égale a 1060 + 260 mm et est représentée sur la
Figure 4-3b. On peut donc formaliser la cinétique d’usure au travers d’'une approche bi-linéaire
en considérant une valeur seuil dgt» = 1060mm (associée au premier maximum du frottement)
soit :

sidg < dg,tnor) Visure = Kisor) * dg (4-1)
si dg > dg,th(BOL) Visure = KII(BOL) * (dg - dg,th(BOL)) + Vth(BOL) (4-2)

avec Kjpory = 3,70 -107* mm3/mm et Kjory = 1,15+ 107> mm3®/mm et Vi (gory =
Kigovy * g tngory = 3,92 - 107 mm3.

2.2. Physico-chimie de I'interface YEL

2.2.1. En surface

Les observations MEB et analyses EDX sont présentées Figure 4-4 pour les échantillons hauts
et bas a différentes distances de glissement. Les analyses XPS sont présentées Figure 4-5
également pour les deux surfaces en contact pour une distance de glissement de 5000 mm
correspondant environ a la moitié de la durée de vie de la configuration. Les analyses XPS sont
faites au milieu de la trace et sur une zone hors de la trace, cependant suffisamment proche
du bord de la trace pour avoir été couverte de graisse. Ainsi, les analyses hors trace
témoignent de I'état de la surface apreés application de la graisse mais sans avoir subi de
pression ou de frottement. Le Tableau 4-2 présente la proportion relative des éléments
détectés par XPS des différentes zones analysées.

Les cartographies EDX révelent que les éléments de la graisse (calcium, carbone) et du
phosphate de manganése (phosphore, manganése, oxygene) sont répartis de facon
homogene sur la trace de frottement pendant la phase lubrifiée de I’essai. Au moment ou le
grippage apparait, les cartographies montrent que ces éléments sont éjectés du contact en
partant du bord de la trace, laissant apparaitre I’acier en haut et en bas.
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Figure 4-4 Observations MEB et analyses EDX a différents points de la courbe de frottement du
contact YEL sur (a) I’échantillon du haut et (b) I’échantillon du bas (YEL — RGT — plan/plan — 650 MPa,
11,9 mm/s, = 7,4 mm)

Les analyses XPS révelent la présence d’éléments de la graisse hors des traces d’usure, cela
montre que les éléments s’adsorbent aux surfaces (acier et Mn-P) sans la nécessité
d’appliquer une contrainte mécanique. La couche de carbone, liée a la contamination, est plus
fine que I'épaisseur analysée par I’XPS (d’environ 10 nm). Cela est mis en évidence sur les
analyses hors trace, ou les éléments du substrat sont détectés : fer pour I’échantillon du bas
et phosphore et manganése pour I’échantillon du haut. Dans les traces des échantillons haut
et bas, les analyses XPS et EDX ont détecté les éléments de la graisse et de la couche de
phosphate de manganése. La couche de Mn-P a donc été partiellement transférée et un
troisieme corps contenant des éléments de la graisse et de la couche Mn-P est observé sur les
deux surfaces.
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Figure 4-5 Spectres XPS a demi-vie (5000 mm) du contact YEL sur la surface de I’échantillon du haut

(a) hors et (b) au milieu de la trace d’usure et sur la surface de I’échantillon du bas (c) hors et (d) au

milieu de la trace (les analyses sont localisées sur les images MEB dans la Figure 4-4 par les points A,
B, C et D) (YEL—RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, + 7,4 mm)

Tableau 4-2 Proportion relative des éléments par analyses XPS du contact YEL pour une distance de
glissement de 5000 mm, les analyses sont localisées sur les images MEB dans la Figure 4-4 par les
points A, B, C et D, la référence Mn-P est celle des analyses sur le traitement de surface présentées
dans le chapitre 2 (HT = Hors Trace, MT = Milieu de la Trace)

C 0 P Mn Fe Ca Mg Co
At% At% At% At At% At% At% At%
Ref Mn-P 35 42 6 5 0 2 7 2
Haut HT-A 49 38 5 3 1 2 2 -
Haut MT-B 64 31 1 1 4 - -
BasHT-C 74 19 - - 1 1 - 5
BasMT-D 68 19 1 - - 2 6 4

Pour mieux connaitre la composition de ces couches, des analyses haute résolution ont été
réalisées. Les analyses sur le calcium et le phosphore sont présentées Figure 4-6. Le Tableau
4-3 récapitule I'analyse des pics et la proportion entre les différents éléments. En comparant
la forme et la position des pics sur la surface avant et apres essai, aucun décalage des pics
n’est observé (ni pour le phosphore, ni pour le calcium). La proportion relative entre ces deux
éléments montre que sur I’échantillon du haut, il y a plus de calcium apres frottement. Sur
I’échantillon du bas, on note la présence de phosphore aprés frottement, la position du pic
P 2p est cohérente avec une configuration « phosphate » similaire aux analyses faites sur
I’échantillon du haut (revétu Mn-P). La forme et la position des pics similaires avant et aprés
essai suggerent que le frottement n’a pas activé de réaction chimique entre les différents
éléments. En effet, si ¢’était le cas, un décalage sur la position des pics ou I'apparition de pics
a des positions légérement différentes auraient été observés. On peut alors conclure que la
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couche présente sur les surfaces releve d’un mélange mécanique entre les particules de la
graisse et les particules de Mn-P.

(a) (b) [T P2
u u
T | T T | T T | T T | T T | LI | T TT | T TT | LI | T TT
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Figure 4-6 Analyses XPS haute résolution des pics Ca 2p et P 2p dans et hors de la trace d’usure d’un
essai arrété a 5000 mm pour (a) I'échantillon du haut et (b) I'échantillon du bas (les analyses sont
localisées sur les images MEB dans la Figure 4-4 par les points A, B, C et D) (YEL— RGT — plan/plan —
650 MPa, 11,9 mm/s, £ 7,4 mm)

Tableau 4-3 Assignation des pics sur les spectres XPS de haute résolution de la Figure 4-6 (YEL — RGT
— plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, = 7,4 mm)

Echantillon du haut
Zone Nom  Position FWHM At% Espece Ref.

Ca 2p 347,36 1,64 72

P2p 133,30 2,06 28 Phosphate [90]

Ca 2p 347,20 1,94 30

P2p 133,18 1,65 70 Phosphate  [90]

Echantillon du bas
Zone Nom Position FWHM  At% Espece Ref.

" Ca 2p 347,47 2,06 100

Ca2p 347,49 2,12 78

P2p 133,18 1,65 22 Phosphate  [90]
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2.2.2. Expertise en coupe de l'interface YEL et du tribofilm associé
Deux lames minces réalisées par FIB ont été prélevées sur les traces d’usure des échantillons
YEL ayant subi un essai « standard » arrété a 700 mm. Les lames ont été prélevées dans la
direction de glissement.

La Figure 4-7 présente les analyses MET et EDX faites sur la lame mince prélevée sur
I’échantillon du bas. Sur la vue générale, le tribofilm parait assez homogene dans son
épaisseur mais comporte quelques particules non mélangées. Les cartographies EDX montrent
que le tribofilm est composé d’éléments provenant de la graisse (calcium, talc, graphite) et de
la couche de phosphate de manganése. Les particules non mélangées sont des particules
d’usure a base de fer. L'épaisseur du tribofilm mesurée est de 200 nm. La Figure 4-7c montre
le résultat de la transformée de Fourier rapide (FFT) d’analyses TEM a haute résolution
repérée sur la vue générale de la lame Figure 4-7a. Au point A, a la frontiere entre I'acier et le
tribofilm, la FFT montre qu’il y a une zone cristalline (I'acier) et une zone amorphe (le tribofilm).
Le point B situé dans I'épaisseur du tribofilm montre une structure amorphe. L’analyse C est
faite sur une des particules d’acier contenues dans le tribofilm, on retrouve le méme résultat
gu’au point A.

La Figure 4-8 présente les analyses MET et EDX faite sur la lame mince prélevée sur
I’échantillon du haut. La lame FIB a été abimée, les analyses n’ont pu étre réalisées que sur un
bord. Une vue générale est disponible Figure 4-8c avec les analyses EDX. On observe quatre
zones distinctes : I'acier, la couche de phosphate de manganése, le tribofilm et la couche
protectrice de carbone liée au procédé d’usinage. Les analyses Figure 4-8a et b se concentrent
sur la zone tribofilm. Comme pour la lame de I'échantillon du bas, le tribofilm est assez
homogene et comporte des particules d’acier. Des particules de TiO2 provenant de la graisse
se retrouvent également dans le tribofilm. L’analyse haute résolution D montre que le
tribofilm est amorphe mais comporte une certaine orientation (normale a la surface de
contact sur cette zone analysée). L'épaisseur du tribofilm est ici estimée a 2 um.

Les observations faites sur les lames FIB confirment celles faites en surface. Selon les analyses
hautes résolutions, le tribofilm est amorphe. Il n’est pas possible de savoir si la structure a été
modifiée par le faisceau d’ion utilisé durant I'usinage de la lame FIB ou résulte des contraintes
tribologiques. Des analyses sont faites sur des particules d’usure récoltées sur les surfaces
apres essai n’ayant pas subi le faisceau d’ion, elles nous permettront de trancher sur ce point
apres avoir présenté ces derniers résultats.
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Figure 4-7 Analyses sur lame mince : vue en coupe de la surface de I’échantillon du bas aprés essai
standard interrompu a 700 mm du tribofilm issu d’un contact YEL (a) vues d’ensemble et détaillée
par imagerie MET, (b) cartographies EDX sur la vue d’ensemble et (c) FFT des analyses haute
résolution en MET aux points A, B et C (YEL— RGT — 650 MPa, 11,9 mm/s, + 7,4 mm)

90



0.5 um

Figure 4-8 Analyses sur lame mince : vue en coupe de la surface de I’échantillon du haut apres essai
standard interrompu a 700 mm (a) vue détaillée de la zone tribofilm par imagerie MET, (b) image et
FFT des analyses MET haute résolution au point D et (c) cartographies EDX sur la vue d’ensemble (YEL
—RGT -650 MPa, 11,9 mm/s, + 7,4 mm)
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2.2.3. Analyse des particules issues du contact YEL

Les particules d’usure du contact YEL ont été collectées selon la procédure décrite dans le
chapitre 2 lors un essai standard arrété a 700 mm. La Figure 4-9 présente les analyses TEM et
EDX faites sur une particule représentative. On observe une particule composée d’éléments
provenant de la graisse, de la couche de phosphate et de I'acier. Elle mesure environ un
micron. Les FFT des analyses en haute résolution faite sur les bords de la particule montrent
une zone cristalline (zone riche en fer selon les cartographies EDX) et une zone amorphe (zone
riche en Mn-P). Ainsi, nous pouvons conclure que le tribofilm combine des structures
cristallines a une matrice de type amorphe et que le faisceau d’ion utilisé durant I'usinage des
lames FIB n’altére pas la structure du tribofilm.

Figure 4-9 Analyses MET d’une particule d’usure du contact YEL représentative collectée sur les
surfaces apreés essai standard interrompu a 700 mm (a) image MET, (b) FFT des analyses MET haute
résolution aux points E et F et (c) cartographies EDX de la particule (YEL — RGT — plan/plan — 650 MPa,
11,9 mm/s, £ 7,4 mm)
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3. Résultats des analyses dans le cas API

3.1. Usure

La Figure 4-10 présente les profils d’usure relevés a différentes distances de glissement pour
le contact API. En début d’essai, I'usure est assez douce et uniformément répartie dans la trace.
On observe que la trace apparait tout de méme assez hétérogene sur I'image MEB. A la moitié
de la durée de vie, le profil comporte toujours des hétérogénéités et la trace d’usure est
comblée par endroit par une couche de matiére interfaciale assez épaisse. Lorsque le grippage
apparait, la trace d’usure présence des sillons et des protubérances caractéristiques qui
apparaissent également sur le profil.

SD =200 mm ; u=0,08

10

0.5 15 2

SD =900 mm ; u=0,08

o wArAAM N \ang
1.2 1.7 2.2 2.7 3.2
-10 om

SD =2500 mm; p=0,13

Figure 4-10 Evolution du profil d'usure de I'échantillon bas au cours de I'essai pour le contact API (API
— RGT - plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, + 7,4 mm)

La Figure 4-11a présente I’évolution du volume d’usure sur I’échantillon du bas du contact API
au cours de I’essai. Le volume d’usure est faible en début d’essai (0,08 mm?3) puis augmente
graduellement. Comme pour le contact YEL, on peut considérer ici une approximation
bilinéaire en considérant une valeur seuil dg =77 mm (associée au premier maximum du
frottement) soit :

sidg < dg,cnapn) Vusure = Kicapny * dg 43)

i dg > dg,th(API) Visure = KII(API) * (dg - g,th(API)) + Vth(API) (4-4)

avec Kjiappy = 1,41 1073 mm3/mm et Ki1capry = 8,30 - 1075 mm3/mm et Vencarny =
Kicapr * dgencapry = 1,08-1071 mm?.
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Figure 4-11 (a) Evolution du volume d'usure sur I’échantillon du bas du contact APl au cours de
I"essai, (b) courbe de frottement (APl — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, + 7,4 mm)

3.2. Physico-chimie de I'interface API

3.2.1. Analyses en surface

Les observations MEB et analyses EDX de la trace APl sont présentées Figure 4-12 pour les
échantillons haut et bas a différentes distances de glissement. Les analyses XPS sont
présentées Figure 4-13 également pour les deux surfaces en contact pour une distance de
glissement de 900 mm correspondant a la moitié de la durée de vie. Comme I'analyse du
contact YEL, les analyses hors trace sont utilisées pour avoir I'état de surface aprés application
de la graisse sans contrainte appliquée. Le Tableau 4-4 présente la proportion relative des
éléments détectés par XPS sur les zones analysées.
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Figure 4-12 Observations MEB et analyses EDX a différents points de la courbe de frottement sur (a)
I’échantillon du haut et (b) I’échantillon du bas (APl — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s,
+7,4 mm)

Les cartographies EDX montrent que la couche de phosphate de manganése est éjectée au fur
et a mesure de I'essai en commengant par les bords du contact. Cela est clairement illustré
sur la cartographie du phosphore pour I'essai arrété a 900 mm avec la présence de deux
bandes noires en bord de trace (Figure 4-12a), témoins de I'absence de phosphore. Ces
mémes zones sont par ailleurs colorées sur la cartographie du fer, 'EDX détecte |’acier dans
ces zones. Les éléments de la graisse sont présents sur I’échantillon du haut tout au long de
I’essai de maniere assez isolée et dispersée. Sur I’échantillon du bas, au contraire, on observe
de grandes zones avec du plomb étalé dans la zone de glissement. Les cartographies du fer et
du plomb montrent que I'EDX ne détecte pas de fer dans les zones ol on observe du plomb.
Cela montre que la couche contenant du plomb a une épaisseur supérieure a plusieurs
microns suffisante pour masquer la présence du fer du substrat. En début d’essai, la présence
de phosphore surI’échantillon du bas est assez faible, il est ensuite présent dans toute la trace
d’usure une fois la distance de glissement de 900 mm atteinte. Au moment de I'apparition du
grippage, les éléments de la graisse sont éliminés du contact en commencant par les bords de
trace (comme pour la couche Mn-P).
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Figure 4-13 Analyses XPS a demi-vie de 900 mm du contact API sur la surface de |"échantillon du haut
(a) hors et (b) au milieu de la trace d’usure et sur la surface de I’échantillon du bas (c) hors et (d) au
milieu de la trace (les analyses sont localisées sur les images MEB dans la Figure 4-12 par les points E,
F, G et H) (AP - RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, = 7,4 mm)

Tableau 4-4 Proportion relative des éléments par analyses XPS du contact API pour une distance de
glissement de 900 mm, les analyses sont localisées sur les images MEB dans la Figure 4-12 par les
points E, F, G et H, la référence Mn-P est celle des analyses sur le traitement de surface présenté

dans le chapitre 2 (HT = Hors Trace, MT = Milieu de la Trace)

C 0 P Mn Fe Ca Mg Zn Pb Cu Co
At% At% At% At% At% At% At% At% At% At% At%

Mn-P 35 42 6 5 - 2 7 - - - 2

Haut HT-E 47 34 6 - 1 1 8 1 1 - 1
HautMT-F 63 26 4 - - - - 1 5 1 1
BasHT-G 51 36 - - 7 1 - 1 1 - 4
BasMT-H 71 15 - - - - 5 1 9 - 1

Les analyses XPS montrent la présence d’éléments de la graisse hors de la trace. Comme dans
le cas des analyses avec la YEL, I'épaisseur de la couche de contamination carbonée est plus
faible que la profondeur d’analyse puisque le fer présent dans le substrat est détecté hors
trace. Si les analyses EDX ont montré des transferts de la couche de phosphate de manganése
sur I’échantillon non revétu, les analyses XPS ne détectent ni phosphore, ni manganése. Cette
différence EDX/XPS peut étre liée a la taille de la zone d’analyse ou a la profondeur d’analyse.
L’analyse XPS se fait sur une zone restreinte (200 um) par rapport a la taille de la surface de
contact avec une faible profondeur (quelques nanometres), I’analyse EDX est réalisée sur
toute la largeur de la trace sur plusieurs microns de profondeur. Ainsi, si la trace d’'usure
comporte des hétérogénéités il est possible que les particules de Mn-P ne soient pas présentes
dans la zone de I’analyse XPS. Egalement, si ces derniéres ne se situent pas en extréme surface,
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elles seront détectées par EDX mais pas par XPS. Cette derniére hypothése est la plus probable
puisque la couche est épaisse de plusieurs microns (jusqu’a une dizaine potentiellement).

(@) | 1. Poaf| (b) 1. Pb 4f
P2
F P H
E G
148I I I1t|1-4-I I I1t|1-0I I I1:|56I I I1:|52I I 1a‘.L8I I I11;-4.I I I114-(.1I I I1Z|56I I I1Z|52I I I128

Binding Energy (eV) Binding Energy (eV)

Figure 4-14 Analyses haute résolution des pics Pb 4f et P 2p dans et hors de la trace d’usure APl d’un
essai arrété a 900 mm pour (a) I'échantillon du haut et (b) I’échantillon du bas (les analyses sont
localisées sur les images MEB dans la Figure 4-12 par les points E, F, G et H) (APl — RGT -plan/plan —
650 MPa, 11,9 mm/s, + 7,4 mm)

Tableau 4-5 Assignation des pics sur les spectres XPS de haute résolution de la Figure 4-14 (APl — RGT
—plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, £ 7,4 mm)

Echantillon du haut

Nom Position FWHM At% Espece Ref.
136,93 1,84 3 Pb métal [99]
Pb 4f
. 138,85 133 38 Oxydes ou [100,101
carbonates ]
P2p 133,35 1,67 59 Phosphate [90]
136,59 0,82 0.4 Pb métal [99]
Pb 4f
. 138 85 133 6.6 Oxydes or [100,101
carbonates ]
P2p 133,18 1,65 93 Phosphate [90]
Echantillon du bas
Nom Position FWHM At% Espece Ref.
136,60 0,93 24 Pb métal [99]
. Pb 4f
138,67 1,40 76 Oxydes ou [100,101
carbonates ]
. Pbaf 138,22 1,48 100 Oxydesou  [100,101
carbonates ]

Les analyse XPS a haute résolution du plomb et du phosphore sont présentées dans la Figure
4-14. Le Tableau 4-5 consigne les différentes attributions des pics du plomb et du phosphore
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sur les spectres XPS de haute résolution. Sur I’échantillon du haut, le plomb présente deux
doublets de pics caractéristiques de deux composés chimiques différents. Le premier doublet
situé aux positions 136,9 eV et 141,3 eV est caractéristique des transitions 4f7/2 et 4f5/2 du
plomb sous sa forme métallique. Le deuxiéme doublet est décalé aux positions 138,8 eV et
143,3 eV (respectivement 4f7/2 et 4f5/2). Ce décalage peut étre attribué a un oxide ou a un
carbonate de plomb. La proportion relative du plomb (toutes formes confondues) augmente
dans la trace par rapport aux zones hors trace. La proportion de plomb sous la forme métal
augmente légerement dans la trace par rapport au domaine hors trace. Dans le cas de
I’échantillon du bas, les deux doublets associés au plomb sous les formes métallique et oxyde
ou carbonate existent dans la trace. Seul du plomb sous forme d’oxyde ou carbonate est
détecté hors trace.

La graisse API tient sa structure du savon de lithium utilisée dans la formulation (cf. chap. 2).
Les analyses EDX et XPS ne permettent pas d’analyser la présence ou non de lithium en raison
de la légereté de cette élément.

Les analyses en vue de dessus permettent d’observer la formation de tribofilms sur chacune
des surfaces en contact. Ce tribofilm qui présente une certaine épaisseur (jusqu’a dix microns
potentiellement) contient du plomb et des particules de phosphate de manganése. La
détection par XPS de plomb sous sa forme métallique dans les traces d’usure suggere que les
particules de plomb contenues dans la graisse sont déformées ou rompues par |'action
mécanique du frottement. En effet, les particules sont initialement couvertes d’une couche
passive d’oxyde ou de carbonate de plomb. Sous I’action mécanique, la couche est brisée
laissant apparaitre le plomb métal. Les analyses en coupe permettront de mieux comprendre
la nature et la structure de ces tribofilms.

3.2.2. Analyses en coupe du tribofilm généré par l'interface API
Deux lames minces ont été prélevées sur les traces d’usure des échantillons Mn-P/API ayant
subi un essai « standard » arrété a 700 mm. Les lames ont été prélevées dans la direction de
glissement.

La Figure 4-15 présente les analyses MET et EDX faites sur la lame mince prélevée sur
I’échantillon du bas. La Figure 4-15a présente une vue générale de la lame, avec trois
agrandissements a différentes profondeurs. L'épaisseur du tribofilm est plus grande que la
taille de la lame FIB, on n’observe alors que la partie supérieure de celui-ci. Le tribofilm est un
agglomérat de différents matériaux. Les cartographies EDX illustrées Figure 4-15b et c
permettent d’en déterminer la nature. Trois types de zones ayant des niveaux de gris
différents se distinguent : les zones les plus claires sont composées de carbone (Figure 4-15c),
ce sont les particules de graphite contenues dans la graisse. Les zones de gris intermédiaire
(tres visibles sur I’agrandissement | Figure 4-15a) sont des débris de la couche de phosphate
de manganése (voir Figure 4-15b). Les zones les plus foncées sont composées tres
majoritairement de plomb et de cuivre avec des particules de zinc dispersées. Ces trois
éléments sont apportés par les additifs solides de la graisse. Les FFT des analyses en haute
résolution sont présentées Figure 4-15c. L’analyse A a été faite dans une zone avec cuivre et
plomb (agrandissement lll), la FFT montre que la zone est cristalline. L’analyse B a été faite
dans une zone avec du graphite (agrandissement Il), la FFT indique que la zone est amorphe.
L'analyse C a été faite sur une des toutes petites particules retrouvées dans une zone
« graphite » (agrandissement |). Elle montre que ces particules sont cristallines. Le tribofilm
est majoritairement composé de plomb-cuivre et de graphite, les particules de Mn-P sont plus
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rares. Les particules agglomérées n’ont pas une taille constante dans toute I'épaisseur, en
effet, plus les particules sont proches de la surface et plus elles sont petites. On peut donc
supposer que la proximité de l'interface et donc des cisaillements maximaux favorise
I’affinement des particules.

La Figure 4-16 présente les analyses MET et EDX faites sur la lame mince prélevée sur
I’échantillon du haut. La Figure 4-16a présente la vue générale de la lame ainsi qu’une vue
agrandie sur la zone du tribofilm. Une partie de la couche de phosphate de manganeése est
encore intacte avec un tribofilm au-dessus d’une épaisseur d’environ 1 um. Le tribofilm
ressemble a celui observé sur I’échantillon du haut avec quelques variantes. On retrouve les
trois différentes zones avec les trois niveaux de gris dont la composition est confirmée par des
pointés d’analyse EDX (Figure 4-16c, clair = graphite, intermédiaire = Mn-P et foncé = plomb).
On observe également une évolution de la taille des particules en fonction de leur position.
Plus elles sont proches de la surface, plus elles sont petites confirmant un phénomeéne
d’affinement de ces derniéres sous |'effet du cisaillement. La différence ici réside dans le fait
qgue le tribofilm est majoritairement composé de carbone provenant des particules de
graphite et de débris de phosphate de manganeése, le plomb étant plus rare et dispersé. Cela
est en accord avec les analyses EDX faites en vue de dessus (Figure 4-12). Les analyses hautes
résolutions D et E montrent respectivement une particule de plomb entourée de carbone et
une anfractuosité dans une particule de Mn-P ol le carbone s’est inséré. Les FFT de ces images
sont présentées Figure 4-16b. Sur I’analyse D, la structure cristalline de la particule de plomb
et la structure amorphe des zones avec carbone peuvent étre observées. L’analyse E montre
qgue la particule de Mn-P et les zones avec carbone sont majoritairement amorphes. Une
certaine orientation est cependant visible dans la partie carbone comme s’il s’était étiré au
sein de I'anfractuosité de la particule de Mn-P.

Les informations données par I'analyse des lames minces confirment et complétent les
observations faites grace aux analyses EDX et XPS en surface.
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Figure 4-15 Analyses sur lame mince du tribofilm du contact API : vue en coupe de la surface de
I’échantillon du bas apres essai standard interrompu a 700 mm (a) vues générale et détaillées (I, Il et
[11) de la lame par imagerie MET, (b) cartographies EDX du phosphore et du manganeése de la vue
détaillée |, (c) cartographies EDX de la vue détaillée Il et (d) FFT des analyses MET hautes résolutions
au point A, B et C (APl — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, + 7,4 mm)
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Figure 4-16 Analyses sur lame mince : vue en coupe de la surface de I’échantillon du haut aprés essai

standard interrompu a 700 mm (a) vues générale et détaillée sur le tribofilm de la lame et analyses

haute résolution aux points D et E par imagerie MET, (b) FFT des analyses MET haute résolution aux

points D et E, (c) proportions relatives des éléments en présence pour les pointés d’analyse EDX (1),
(2) et (3) faits dans le tribofilm (APl — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, + 7,4 mm)
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3.2.3. Particules dans le contact

Les particules d’usure ont été collectées selon la procédure présentée au chapitre 2 lors d’un
essai standard arrété a 700 mm. La Figure 4-17 présente les analyses TEM et EDX faites sur
une zone représentative. Différentes particules sont visibles sur l'image TEM. Les
cartographies EDX permettent de déterminer la nature et la provenance de chaque particule.
La grande particule oblongue qui apparait en gris assez foncé est un débris d’usure de I'acier.
Les larges particules plates en transparence sont soit des particules de quartz soit des
particules de graphite et proviennent de la graisse. Les plus petites particules agglomérées
apparaissant le plus foncées sont des particules de zinc provenant de la graisse. Aucun débris
d’usure de la phosphate de manganése ou particule de plomb n’a été observé dans les débris
expertisés.

..

250nm

250nm

250nm

Figure 4-17 Analyses MET de particules d’usure du contact APl représentatives collectées sur les
surfaces apres essai standard interrompu a 700 mm (API — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s,
+7,4 mm)
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4. Scénarii de grippage et comparaison des contacts APl et YEL

Les résultats et les différentes analyses présentés dans les deux parties précédentes
permettent de proposer des scénarii d’endommagement des configurations APl et YEL. Les
Figure 4-18 et Figure 4-19 illustrent les scénarios d’endommagement des configurations
respectives YEL et API. Sur les deux figures, les graphiques en haut a gauche permettent de
comparer le comportement des deux configurations en fonction de la distance de glissement.
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Figure 4-18 Scénario d’endommagement de la configuration YEL

Pour la configuration YEL, dés que I'essai commence, les grains de phosphate sont fracturés
en surface et les particules circulent au sein de l'interface. Ces particules sont ensuite
mélangées mécaniquement avec les particules de la graisse pour former un tribofilm
protecteur sur les deux surfaces en contact. Ernens et al. [74] ont aussi observé la formation
de ce type de tribofilm en utilisant un contact phosphaté avec une graisse différente de la YEL.
Le tribofilm obtenu est assez fin, de I’ordre du dixiéme de micron coté acier et du micron coté
Mn-P. Le mélange est homogeéne et se fait a partir du savon de calcium, du talc et du graphite
contenus dans la graisse et des particules détachées de la couche de phosphate. Des particules
d’usure de I'acier se retrouvent dans I’épaisseur du tribofilm en haut et en bas, ainsi quelques
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particules de TiO; dans le tribofilm du haut uniquement. Une grande partie de I'usure est
générée au début de I'essai, les débris d’usure servent ensuite a la formation des tribofilms
qui écrantent le contact métal-métal. La capacité protectrice du tribofilm tend a augmenter
avec la distance de glissement. En effet, une fois la phase de rodage passée, le coefficient de
frottement et le taux d’usure diminuent. Durant cette phase, le contact connait un équilibre
ou "'usure des tribofilms et de la couche de phosphate nourrissent la reformation de tribofilms.
Lorsque toute la couche de phosphate a été consommée, les tribofilms s’usent sans possibilité
de se reconstituer. Les deux surfaces finissent par se retrouver sans protection, le contact
métal-métal se produit et les hautes contraintes de glissement menent a I'apparition du
grippage. Le grippage se propage trés rapidement, en quelques cycles toute l'interface est
ainsi dégradée.

[I1. Tribofilms entierement formés

o 112000 mm $

I. Adhésion des particules solides IV. Usure rapide de la phosphate

aux surfaces

II. Agglomération des particules V. Tribofilms et Mn-P éjectés du

etliieh i e el contact, apparition de grippage

(CJAcier @ Mn-P (] Additifs graisse (] Additifgraisse e Additifs graisse
(plomb, cuivre) (graphite) (zinc)

Figure 4-19 Scénario d’endommagement de la configuration API

Dans le cas de I’API, les particules solides de la graisse et les particules de Mn-P détachée
forment trés tot un tribofilm sur chaque surface. Sur I’échantillon du haut (Mn-P), le tribofilm
a une épaisseur de I'ordre du micron, il est composé majoritairement de particules de Mn-P,
et d’additifs solides de la graisse, le tout entouré de carbone. Sur I’échantillon du bas, le
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tribofilm apparait tres épais (plus de 4 microns) et comporte majoritairement du plomb et du
carbone. Dans les deux cas, les particules agglomérées présentent un gradient de taille, plus
elles sont proches de la surface et plus elles sont petites. De fait, on peut supposer un
affinement des particules lorsque ces derniéres sont proches du champ de cisaillement
maximal. Ces couches agglomérées limitent fortement I'usure et se cisaillent facilement. Leur
comportement peut étre comparé a celui des films lubrifiants métalliques mou, dont le
mécanisme de lubrification solide est expliqué par Stachowiak et Batchelor [102]. L'aire de
contact réelle est liée aux aspérités de la surface du substrat. Dans ce cas, le substrat étant
dur, I'aire de contact reste faible. La contrainte de cisaillement est cependant liée a la couche
de métal mou sur la surface. Cette couche étant facilement cisaillable, la contrainte de
cisaillement dans le contact est assez faible. La force de frottement est déterminée par le
produit de la contrainte de cisaillement aux aspérités et I'aire de contact. Ainsi, dans le cas
d’un contact frottant entre deux solides durs revétus d’un film métallique mou, ce produit est
faible. Cela explique le faible coefficient de frottement observé dans le cas API. La couche
protectrice graphite/plomb est ensuite graduellement éliminée par I'usure jusqu’au premier
contact métal-métal. Les conditions sont ensuite réunies pour |'apparition du grippage. Le
grippage se propage d’abord assez lentement jusqu’a un certain point, I’épaisseur du tribofilm
restant permet de temporiser quelques cycles. Enfin, la propagation du grippage jusqu’a un
endommagement sévere est activée en quelques cycles comme dans le cas de la YEL.

Pour les deux configurations, I'apparition d’une usure sévére se fait en bord de contact et se
propage vers le centre de la zone de glissement. Cela s’explique par la distribution de la
pression de contact dans l'interface, les maximales de pression se trouvent sur les bords de la
zone de glissement. Ces pressions plus élevées sont de fait responsables d’une usure plus
importante sur les bords du contact. Les tribofilms formés par les deux graisses ont des
qualités différentes. Le tribofilm de la YEL nécessite beaucoup d’usure en début d’essai et
présente un coefficient de frottement assez élevé. Il est cependant plus durable dans le temps.
A l'inverse, le tribofilm de I’API se met en place dés les premiers cycles et nécessite tres peu
d’usure. Il se cisaille plus facilement, comme l'indique un coefficient de frottement initial
inférieur a 0,08 contre 0,13 pour la YEL. Néanmoins, sa durée de vie est assez faible (divisée
par 6 par rapport a la YEL).

Les distances de glissement associées a cette procédure expérimentale sont assez élevées
comparées aux distances de glissement atteintes pour un vissage-dévissage d’une connexion
industrielle. L’analyse du contact réel dans le chapitre 3 montre que la distance de glissement
maximale obtenue pour un vissage-dévissage de connexion est autour de 700 mm. Pour mieux
refléter les performances des graisses apres un vissage-dévissage, on propose de considérer
les valeurs du coefficient de frottement et le volume d’usure pour une distance de glissement
de 700 mm. On applique cette démarche pour les deux configurations YEL et API (Figure 4-20).
Tenant compte de ces deux criteres, on montre que la configuration APl semble plus
performante que la YEL. En effet, le niveau de frottement et le volume d’usure moyen du
contact API pour cette distance de glissement sont plus faibles que ceux observés pour le
contact YEL. Ces résultats sont en accord avec les expériences a échelle réelle ou I’API modified
est connue pour étre la plus performante en connexion industrielle [57].
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Figure 4-20 Critéres de performance a 700 mm appliqués aux configuration YEL et API (a) coefficient
de frottement moyen et (b) volume d’usure moyen issu des expressions analytiques du volume
d’usure en fonction de la distance de glissement (RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, + 7,4 mm)

Apres un vissage-dévissage, de la graisse fraiche est appliquée sur les surfaces de la connexion
en prévision du prochain vissage. Ainsi, une caractéristique trés importante pour la graisse est
de permettre la formation d’une couche protectrice efficace dés les premiers millimétres de
glissement. Ces résultats suggerent aussi que la procédure de test que nous avons développée
permettant d’identifier la distance de glissement critique en ne faisant qu’une application de
graisse initiale n’est sans doute pas représentative de I'application industrielle qui implique
des regraissages réguliers. En effet, en analysant la Figure 4-2, il semble intuitif de dire que la
configuration avec la YEL est la plus performante puisque cette derniere présente la plus
grande distance de glissement avant grippage. Or, I'analyse détaillée avec le critére de
performance a 700 mm et le retour d’expérience industrielle montrent le contraire. Une
amélioration de la procédure de test est alors nécessaire.

5. Conclusion

Deux configurations impliquant un traitement de phosphate de manganese et une graisse ont
été testées sur le banc de grippage RGT. Les différences de comportement des deux
configurations YEL et APl ont été étudiées. Le comportement en frottement et la performance
face au grippage different significativement selon la graisse utilisée. Les analyses physico-
chimiques sur les traces d’usure effectuées a différentes distances de glissement ont permis
d’établir les scénarii d’endommagement des deux interfaces et de mieux comprendre leurs
spécificités. Dans le cas de la YEL, la formation d’un tribofilm protecteur nécessite la création
d’une quantité de débris d’usure suffisante. L'interface entre alors dans un régime d’équilibre
entre usure et formation de tribofilm. Le grippage intervient lorsque la couche de phosphate
de manganese est entierement consommeée, ne permettant plus la reformation de la couche
protectrice. Dans le cas de I’API, peu d’usure est nécessaire pour former le tribofilm protecteur.
Les débris s’aggloméerent avec les additifs solides de la graisse pour former un tribofilm épais
et facilement cisaillable grace, en particulier, ala présence de plomb. Cette couche protectrice
est cependant rapidement éjectée du contact permettant I'apparition du grippage.

Si le scénario d’endommagement des interfaces a pu étre décrit, la raison du fonctionnement
des deux configurations restent en suspens. Il est certains que les particules solides jouent un
réle dans la formation des tribofilms et leur durée de vie. Une analyse plus poussée serait
nécessaire pour comprendre exactement leur contribution. Aussi, le role des épaississants des
deux graisses (savon de lithium pour APl et complexe de calcium pour YEL) reste a déterminer.
Etant responsables de la structure des graisses, il est fort probable que les épaississants aient
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un grand role dans la durée de vie des configurations. Des analyses supplémentaires seraient
nécessaires sur leur structure tout au long de I'essai, notamment dans le cas de I’APl ou la
présence ou non des savons de lithium n’a pu étre déterminée pas les analyses faites lors de
ces travaux.

Enfin, ces résultats ont questionné la représentativité du protocole expérimental utilisé
initialement. En effet, le test standard consiste en une application de graisse initiale puis
I'application de cycles alternatifs de glissement continus jusqu’au grippage. Les distances de
glissement avant apparition du grippage sont tres longues comparées aux distances de
glissement mesurées sur les connexions industrielles. La question de I'influence de I'ouverture
du contact et de la ré-application de graisse entre chaque vissage de connexion sur les
cinétiques et les mécanismes d’usure est a considérer de facon a proposer une analyse
tribologique plus représentative. Aussi, les analyses n’ont été produites que pour un unique
ensemble de conditions expérimentales. Comme montré dans le chapitre 3, la pression de
contact et la vitesse de glissement peuvent aussi faire varier le comportement tribologique
significativement. L’effet de ces différents parameétres sera exploré dans le chapitre 5.
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Chapitre 5 : Durée de vie de 'interface graissée en
fonction des conditions de chargement

Le premier objectif de ce chapitre est d’étudier I'influence des conditions expérimentales sur
les mécanismes d’usure et la durée de vie de l'interface dans le cas de la graisse YEL. Le
deuxieme objectif de ce chapitre est d’explorer un aspect encore trés peu étudié associé au
processus de regraissage des interfaces frottées en étudiant comment |'ajout de graisse
« neuve » peut modifier le comportement tribologique d’une interface graissée. Cette analyse
des effets de regraissage est par ailleurs représentative de l'application industrielle qui
impliqgue des regraissages intermittents durant le processus de vissage-dévissage. Les
résultats de séries d’essais faisant varier la pression de contact, la vitesse de glissement et
I'amplitude de glissement sont présentés dans la premiére partie de ce chapitre. L'impact de
I"application périodique de graisse fraiche sur les mécanismes d’usure et la durée de vie est
étudié en deuxieme partie de ce chapitre dans les cas des graisses YEL et API. A la fin de cette
deuxiéme partie, I'amélioration de I'approche expérimentale consistant a évaluer la résistance
face au grippage d’une interface est discutée.
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8 0 o T T4 o T ol Ty ) T o U 109
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1. Influence des conditions expérimentales dans le cas de la graisse YEL
L'influence des conditions de chargement telles que la pression de contact, la vitesse de
glissement et I'amplitude de glissement est explorée ici. Les résultats des essais sont analysés
de deux maniéeres. D’abord, I’endurance de l'interface sur le test de grippage sera analysée
grace a l'application des critéres de grippage (associés au niveau de frottement ou aux
fluctuations de celui-ci). Ensuite, les critéres sur le frottement et I'usure a 700 mm sont
appliqués pour analyser les performances de l'interface dans un état représentatif de
I'application industrielle. Cette analyse paramétrique sera par la suite approfondie a l'aide
d’une approche dite « pv » pour décrire I'influence des conditions expérimentales sur la durée
de vie face au grippage de l'interface. Les essais sont conduits sur le banc RGT avec la
géométrie plan/plan et la graisse YEL.

1.1. Pression de contact

Une campagne d’essai a été menée en faisant des tests a différents niveaux de pression
suivant la matrice d’essai présentée Tableau 5-1. Ces essais ont été réalisés selon les mémes
conditions (hors pression de contact) que le test « standard » présenté dans le chapitre 4. La
pression de contact moyenne minimale testée est de 400 MPa et la pression de contact
moyenne maximale de 900 MPa. Comme analysé dans le chapitre 3, les pressions de contact
sont susceptibles de varier durant I'essai en conséquence de I’extension de I'aire de contact
liée a I'usure. La configuration de contact étudiée étant plan/plan, I’extension de I'aire de
contact est limitée. L’évolution de la pression de contact est considérée comme négligeable
ici et les essais sont nommés d’apres la pression de contact initiale évaluée par calcul
géométrique.

Tableau 5-1 Matrice d'essais pour |'étude de I'influence de la pression de contact (YEL — RGT —
plan/plan)

Pression de contact Vitesse de Amplitude de i y A
Critere d’arrét

moyenne glissement  glissement
Essai MPa mm/s mm grippage 700 mm
400 MPa 400 v v
525 MPa 525 119 v
650 MPa 650 0 4,Hz) 7,4 v v
775 MPa 775 ’ v
900 MPa 900 v v

La Figure 5-1 présente les courbes de frottement obtenues pour les essais ayant grippé
(400 MPa, 650 MPa, 900 MPa). La Figure 5-2 présente les critéres de grippage appliqués a ces
courbes et I’évolution du coefficient de frottement moyen en fonction de la pression de
contact.

La forme de la courbe de frottement reste similaire quelle que soit la charge appliquée. Dans
tous les cas, le coefficient de frottement augmente en début d’essai puis diminue apres
environ 1000 mm de distance de glissement. Le coefficient de frottement augmente
drastiquement a la fin de la courbe témoin de l'apparition du grippage. Le niveau de
frottement moyen diminue avec I'augmentation de la pression de contact (Figure 5-2), le
coefficient de frottement maximum atteint en début d’essai également (environ 0,16 pour
400 MPa, 0,13 pour 650 MPa et 0,11 pour 900 MPa). La durée de vie est également impactée,
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elle diminue avec I'augmentation de la pression avec des distances de glissement avant
grippage de 15 000 mm, 12 000 mm et 9000 mm respectivement pour les essais a 400 MPa,
650 MPa et 900 MPa.
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Figure 5-1 Courbes de frottement du contact avec la graisse YEL pour différentes pressions de
contact (a) 400 MPa, (b) 650 MPa et (c) 900 MPa (YEL — RGT — plan/plan — 11,9 mm/s, = 7,4 mm)
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Figure 5-2 (a) Coefficient de frottement moyen avant grippage et (b) distance de glissement avant
grippage en fonction de la pression de contact (YEL— RGT — plan/plan - 11,9 mm/s, + 7,4 mm)

La Figure 5-3 présente I’évolution du coefficient de frottement moyen et du volume d’usure a
700 mm de distance de glissement. L’évolution du coefficient de frottement a 700 mm
confirme les observations précédentes, u diminue avec I'augmentation de la pression de
contact des le début de I'essai. Le volume d’usure, quant a lui, reste relativement stable
jusqu’a 650 MPa puis augmente assez fortement. A 900 MPa, il est multiplié par 6 par rapport
au volume d’usure aux plus faibles pressions testées. On peut alors définir un seuil de pression
de contact ptwh =650 MPa associé a la transition entre usure faible et constante et
I’'augmentation forte du volume d’usure.

Lors de ces travaux de thése, la majorité des essais a été faite en utilisant une pression de
contact de 650 MPa, définie alors comme la pression « standard ». Cette étude paramétrique
a été menée tardivement et montre que la pression de 650 MPa est une pression « seuil ».
Ainsi, a posteriori, le choix de cette pression comme standard est a revoir, la reproductibilité
a potentiellement été impactée par ce seuil d’usure.
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Figure 5-3 (a) Coefficient de frottement moyen et (b) volume d'usure en fonction de la pression de
contact pour une distance de glissement de 700 mm (YEL - RGT — plan/plan - 11,9 mm/s, + 7,4 mm)

La Figure 5-4 présente des observations MEB et analyses EDX des essais interrompus a
700 mm pour les pressions de contact 400 MPa, 650 MPa et 900 MPa. La largeur de la trace
d’usure est légerement plus élevée a 900 MPa que pour les pressions plus faibles. Cela est
cohérent avec les mesures de volume d’usure présentées Figure 5-3. En effet, I’échantillon du
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haut étant évasé, la surface de trace d’usure augmente en conséquence de I'’enléevement de
matiére. Sur les cartographies EDX du fer, pour les échantillons du haut, la proportion de
surface ou le fer est détecté augmente avec I'augmentation de la pression. Cela indique que
la couche de Mn-P est plus fine, voire inexistante, dans ces zones et qu’elle s'use donc plus
rapidement avec I'augmentation de la charge. Les cartographies du phosphore et du calcium
témoignent de la formation d’un tribofilm sur les deux surfaces par la présence de calcium
dans les traces de frottement en haut et en bas et le transfert du phosphore sur la surface du
bas.

(a) Haut — Mn-P (b) Bas — Acier

Pression moyenne (MPa) Pression moyenne (MPa)

Figure 5-4 Observations MEB et analyses EDX des échantillons (a) haut (Mn-P) et (b) bas (acier) des
essais arrétés a 700 mm pour les pressions de contact 400 MPa, 650 MPa et 900 MPa (YEL - RGT -
plan/plan-11,9 mm/s, = 7,4 mm)

Des analyses XPS ont également été réalisées sur les mémes échantillons. La Figure 5-5
présente les spectres dans la trace des échantillons haut et bas, la proportion relative des
différents éléments détectés et les spectres de haute résolution du calcium et du phosphore
pour I’échantillon du haut. Les six spectres détectent globalement les mémes éléments dont
le carbone et I'oxygene en majorité. Le carbone peut provenir de la graisse (particule de
graphite et huile), de I'acier et de la couche de contamination liée au stockage des éléments
a I'air. Le fer provient de I'acier, le phosphore et le manganése de la couche de Mn-P, le
calcium, le magnésium et le silicium proviennent de la graisse (fibres, talc). Le fer est détecté
en plus grande proportion relative sur les échantillons du bas et sur I’échantillon du haut a
plus haute charge. Cela est cohérent puisque les échantillons du bas ne sont pas revétu et
I’échantillon du haut a montré une usure plus grande de la couche de phosphate dévoilant la
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présence d’acier. La proportion de phosphore et de manganése est plus élevée pour les
échantillons du haut par rapport a ceux du bas. Cela est également cohérent puisque ce sont
les échantillons revétus. L'attribution des pics des spectres de haute résolution des transitions
Ca 2p et P 2p est présentée Tableau 5-2. Le calcium présente un doublet de pics
caractéristiques des transitions Ca 2p1/2 et Ca 2p3/2. Ce doublet est présent pour les analyses
des trois pressions de contact. Le pic de phosphore P 2p est a la position autour de 133 eV
pour les trois niveaux de pression correspondant a une configuration « phosphate ».
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Figure 5-5 Analyses XPS dans les traces d'usure en fonction de la pression de contact : (a) spectre et
(b) proportions relatives des éléments pour les échantillons du haut (Mn-P), (c) spectre et (d)
proportions relatives des éléments pour les échantillons du bas (acier), (e) spectre de haute
résolution des transitions Ca 2p et P 2p sur les échantillons du haut (YEL— RGT — plan/plan -
11,9 mm/s, £ 7,4 mm)
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Tableau 5-2 Assignation des pics sur les spectres de haute résolution de la Figure 5-5 (YEL— RGT —
11,9 mm/s, £ 7,4 mm)

Pmoy (MPa)  Nom Position FWHM At% Espéce Ref.
Ca 2p3/2 347,6 1,72 75
400
P2p 133,5 1,84 25 Phosphate [90]
Ca 2p3/2 347,8 1,85 65
650
P2p 133,4 1,61 35 Phosphate [90]
Ca 2p3/2 347,4 1,87 71
900
P2p 132,9 1,51 23 Phosphate [90]

Les analyses XPS confirment les observations faites sur les analyses EDX. La forme et la
position des pics sur les spectres a haute résolution sont similaires pour les trois niveaux de
pression, cela indique que la couche de phosphate n’a pas été modifiée chimiquement dans
I'interface quel que soit le niveau de pression. Ainsi, le mécanisme de formation des tribofilms
n’est pas influencé par la pression de contact, le scénario d’endommagement suit celui illustré
au chapitre 4 dans le cas YEL dans l'intervalle de pressions testé. La pression de contact
influence cependant le taux d’usure global, ainsi plus |la pression de contact est élevée, plus le
taux d’usure est grand. L'augmentation du taux d’usure méne a une consommation plus
rapide de la couche de phosphate de manganese au fur et a mesure des cycles. En
conséquence, la distance de glissement avant apparition de grippage diminue avec
I'augmentation de la pression de contact. Ces résultats sont en adéquation avec les
précédents travaux des références suivantes [66,70,103]. Nevosad et al. [70] et Perry et Eyre
[66] observent des volumes d’usure plus grands et/ou une usure plus sévere lors des essais a
plus hautes charges. Les travaux de Bishop et Ettles [103] montrent que l'interface grippe
seulement a partir d’une charge seuil.

Une expression formalisée liant la durée de vie avant grippage a la pression de contact est
extrapolée a I'aide d’une régression linéaire et illustrée Figure 5-6. Son expression est la
suivante :

dg (pmoy) = ky - Pmoy + dgpo (5-1)

Avec dg o = 20 662 mm la durée de vie face au grippage lorsque la pression devient nulle et
kp = —12,81 un coefficient qui caractérise la diminution de la durée de vie avec
I"augmentation de la pression. Cette expression prévoit une durée de vie nulle lorsque la
pression de contact moyenne atteint 1 600 MPa. Il est souvent montré que le grippage
intervient seulement a partir d’'une charge seuil [27,103], ainsi la projection linéaire de la
tendance au grippage vers les plus faibles pressions est vraisemblablement éloignée de la
réalité. Il serait attendu d’observer une augmentation tres forte de la durée de vie lorsque la
pression devient tres faible. De méme, il est peu probable que la durée de vie devienne nulle
avec I'augmentation de la pression de contact, I'éjection des éléments de la graisse, I'usure
des tribofilms et de la couche de Mn-P nécessitent un nombre minimal de cycles de glissement.
Il est alors tres probable que l'interface atteigne une durée de vie minimale malgré
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I"augmentation de la pression de contact. Ainsi, la prédiction de la durée de vie par cette
régression linéaire n’est valable que sur un intervalle restreint. Cet intervalle est défini de
400 MPa a 1200 MPa pour correspondre a l'intervalle des pressions de contact réelles
rencontré en connexion (voir chapitre 3).
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Figure 5-6 Régression linéaire sur les points de la distance de glissement avant grippage de la graisse
YEL en fonction de la pression de contact (YEL — RGT — Plan/plan - 11,9 mm/s, + 7,4 mm)

1.2. Vitesse de glissement

Pour étudier lI'influence de la vitesse de glissement, une campagne d’essais a été menée
suivant la matrice d’essai présentée Tableau 5-3. Exceptée la vitesse de glissement modifiée
en faisant varier la fréquence, ces essais ont les mémes conditions que le test « standard »
soient p=650 MPa et 6 =7,4mm. Les vitesses testées se situent entre 11,9 mm/s et
50,5 mm/s. La matrice d’essai initialement prévue comportait des tests a plus hautes vitesses
de glissement (donc plus hautes fréquences). Cela a introduit une fluctuation de I'amplitude
de glissement suite a un mauvais asservissement PID. Les résultats présentés dans cette partie
sont donc ceux dont I'amplitude de glissement est restée a 7,4 mm.

Tableau 5-3 Matrice d'essais pour I'étude de l'influence de la vitesse de glissement (YEL — RGT —

plan/plan)
Pression Vitesse de , Amplitude de o ,
de contact ) Fréquence ) Critere d’arrét
glissement glissement
moyenne
Essai MPa mm/s Hz mm grippage 700 mm

11,9 mm/s 11,9 0,4 v v
29,7 mm/s 650 29,7 1 7,4 v v
50,5 mm/s 50,5 1,7 v v

La Figure 5-7 présente les courbes de frottement obtenues pour les essais ayant grippé. La
Figure 5-8 présente les criteres de grippage appliqués a ces courbes et I’évolution du
coefficient de frottement moyen en fonction de la vitesse de glissement.

La courbe a 11,9 mm/s est celle de I’essai standard. Les courbes a 29,7 mm/s et 50,5 mm/s
sont assez similaires, le début des courbes se présente légerement différemment. Le
coefficient de frottement est assez stable autour de la valeur 0,12 sur les 1 000 premiers
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millimétres du début d’essai. Il commence ensuite a diminuer au fur et a mesure, le début de
ces courbes ne présente alors pas la « bosse » habituellement observée. La suite des courbes
est similaire a I'essai standard avec la diminution du coefficient de frottement jusqu’a sa
brusque augmentation au moment du grippage. Le coefficient de frottement moyen diminue
lorsque la vitesse de glissement augmente (0,11 a 11,9 mm/s et 0,10 a 50,5 mm/s). La durée
de vie est drastiquement diminuée avec I'augmentation de la vitesse de glissement, une
diminution de prés de la moitié est observée (12000 mm a 11,9 mm/s et 7000 mm a
29,7 mm/s et 50,5 mm/s).
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Figure 5-7 Courbes de frottement du contact YEL pour différentes vitesses de glissement (a) 11,9 mm
et (b) 29,7 mm/s et (c) 50,5 mm/s (YEL — RGT — plan/plan - 650 MPa, * 7,4 mm)
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Figure 5-8 (a) Coefficient de frottement moyen avant grippage et (b) distance de glissement avant
grippage en fonction de la vitesse de glissement (YEL — RGT — plan/plan — 650 MPa, + 7,4 mm)

La Figure 5-9 présente I’évolution du coefficient de frottement moyen et du volume d’usure a
700 mm de distance de glissement. Le coefficient de frottement moyen a 700 mm ne varie
pas significativement avec I'augmentation de la vitesse de glissement, toutes les valeurs se
trouvent entre 0,12 et 0,13. Il en est de méme avec le volume d’usure, les valeurs mesurées a
700 mm pour les vitesses de glissement 11,9 mm/s, 29,7 mm/s et 50,5 mm/s sont toutes
proches de 0,2 mm3.
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Figure 5-9 (a) Coefficient de frottement moyen et (b) volume d'usure en fonction de la vitesse de
glissement pour les essais arrétés a une distance de glissement de 700 mm (YEL— RGT — plan/plan -
650 MPa, = 7,4 mm)

La Figure 5-10 présente les observations MEB et analyses EDX faites sur les surfaces des essais
interrompus a 700 mm pour les vitesses 11,9 mm/s et 50,5 mm/s. Les faciés et la taille des
traces d’usure sont assez similaires. La couche protectrice composée d’éléments de la graisse
et de débris de Mn-P a adhéré a I’échantillon du haut lors de I'essai standard (11,9 mm/s) et,
a l'inverse, sur I'échantillon du bas a plus haute vitesse lors de la séparation des surfaces. Cela
s’observe sur les facies d’usure et ressort trés clairement sur les cartographies du calcium. Les
interfaces apparaissent cependant assez similaires avec une couche de Mn-P encore présente
en quantité, le tribofilm sur I’échantillon du bas et la couche interfaciale protectrice.
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Figure 5-10 Observations MEB et analyses EDX des échantillons (a) du haut (Mn-P) et (b) du bas
(acier) pour les vitesses de 11,9 mm/s et 50,5 mm/s pour une distance de glissement de 700 mm (YEL
— RGT - plan/plan - 650 MPa, £ 7,4 mm)

Les analyses XPS présentées Figure 5-11 ont été faites dans les traces d’usure des échantillons
haut et bas pour les deux vitesses de glissement testées 11,9 mm/s et 50,5 mm/s. Les spectres
généraux a faible et haute vitesses montrent une composition qui varient trés peu avec la
vitesse. Le carbone et I'oxygene sont les éléments retrouvés en majorité pour toutes les
analyses. Les éléments de la couche de phosphate de manganése sont détectés sur les
échantillons du haut et du bas, dans une plus grande proportion sur les échantillons du haut.
Ceci est cohérent compte tenu du fait que I’échantillon du haut est I'’échantillon revétu
initialement. Sur I’échantillon du bas, la proportion de manganése et de phosphore est plus
grande a la plus haute vitesse, cela est cohérent avec les analyses EDX ou une plus grande
épaisseur de couche interfaciale a adhéré sur I’échantillon a 50,5 mm/s.
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Figure 5-11 Analyses XPS dans les traces d'usure en fonction de la vitesse de glissement : (a) spectre
et proportions relatives (b) de tous les éléments et (c) des éléments en plus faible quantité pour les
échantillons du haut (Mn-P), (d) spectre et proportions relatives (e) de tous les éléments et (f) des
éléments en plus faible quantité pour les échantillons du bas (acier), (g) spectre de hautes résolutions
des transitions Ca 2p et P 2p sur les échantillons du haut (YEL — RGT — plan/plan - 650 MPa, * 7,4 mm)

Les spectres des transitions Ca 2p et P 2p des analyses XPS de |'échantillon du haut sont
présentés Figure 5-11g, le Tableau 5-4 présente I'attribution des pics observés. Le phosphore
détecté est sous forme de phosphate pour les deux vitesses de glissement. Un doublet de pics
caractéristiques des transitions Ca 2p1/2 et Ca 2p3/2 du calcium est observé pour les deux
analyses aux mémes positions. Les analyses XPS confirment les analyses EDX et suggérent
gu’aucune transformation chimique n’alieu en conséquence d’une augmentation de la vitesse

de glissement.
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Tableau 5-4 Assignation des pics sur les spectres de haute résolution de la Figure 5-11 (YEL — RGT -
650 MPa, + 7,4 mm)

(I\\//TlFLS;) Nom  Position FWHM  At% Espece Ref.
Ca
347,0 1,79 58
11,9  2p3/2
P2p 132,6 1,67 42 Phosphate  [90]
2;?9?/2 347,10 1,87 67
50

P2p 132,7 1,55 33 Phosphate  [90]

Les résultats montrent que I'augmentation de la vitesse conduit a une diminution de la durée
de vie de l'interface jusqu’a 29,7 mm/s, ensuite la durée de vitesse semble se stabiliser ou
diminuer plus lentement. La vitesse de glissement n’a cependant pas d’impact sur le scénario
d’endommagement de l'interface comme le montrent les analyses EDX et XPS des surfaces.
La diminution de la durée de vie peut étre expliquée par une augmentation du taux d’usure
des tribofilms, ce phénomeéne a déja été observé par Ernens et al. [74]. De méme, Bishop et
Ettles [103] montrent qu’il existe une valeur seuil de vitesse de glissement pour que le
grippage ait lieu. Ainsi, I'augmentation de la vitesse sévérise les conditions de glissement.
L’augmentation du taux d’usure ne semble pas intervenir lors de la phase de rodage, le volume
d’usure restant stable sur les essais interrompus a 700 mm. On peut alors faire I’hypothese
gue le taux d’usure est plus grand dans la phase d’équilibre entre formation et destruction des
tribofilms a plus haute vitesse.

Une expression formalisée liant la durée de vie avant grippage a la vitesse de glissement est
donnée sous forme de loi « puissance » etillustrée Figure 5-12. Son expression est la suivante :

dg (Ugliss.) = kv . vglissnv (5-2)

Avec k, = 3,22 - 10* un coefficientet n, = — 4,21 - 10~ une puissance qui caractérisent la
diminution de la durée de vie avec I'augmentation de la vitesse de glissement. Cette
expression prévoit une durée de vie qui diminue lentement avec I'augmentation de la vitesse
pour des vitesses supérieures a celles de I'intervalle testé. Cette expression prévoit également
que la durée de vie devient infinie lorsque la vitesse devient tres faible. En réalité, il est
possible qu’il existe une distance de glissement maximale atteignable ou un seuil de vitesse a
dépasser pour que le grippage apparaisse. Ainsi pour les vitesses tres faibles, cette expression
ne peut étre utilisée.
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Figure 5-12 Régression linéaire sur les points de la distance de glissement avant grippage en fonction
de la vitesse de glissement (YEL — RGT — plan/plan - 650 MPa, + 7,4 mm)

1.3. Amplitude de glissement
Pour étudier I'influence de I'amplitude de glissement, une campagne d’essais a été menée
suivant la matrice d’essai présentée Tableau 5-5. Les amplitudes de glissement testées varient
de 3,4 mm a 7,4 mm, la fréquence a été modifiée en fonction de I'amplitude pour maintenir
une vitesse de glissement constante. La pression de contact appliquée lors de chaque essai
est de 650 MPa et la vitesse de glissement est de 52 + 2 mm/s.

Tableau 5-5 Matrice d'essai pour I'étude de l'influence de I'amplitude de glissement (YEL — RGT —

plan/plan)
Pressiond
ression de Vitesse de , Amplitude de s .
contact . Fréquence . Critere d’arrét
glissement glissement
moyenne
Essai MPa mm/s Hz mm grippage 700 mm
+3,4mm 3,4
4,6 mm 4,6 v
650 52+2
+56mm 2,4 5,6 v
+7,4mm 1,7 7,4 v

La Figure 5-13 présente les courbes de frottement obtenues pour les essais ayant grippé. La
Figure 5-14 présente les critéres de grippage appliqués a ces courbes et I’évolution du
coefficient de frottement moyen en fonction de la vitesse de glissement.

Les courbes de frottement des essais menés avec différentes amplitudes de glissement sont
tres similaires. La durée de vie moyenne et le coefficient de frottement moyen avant grippage
sont constants malgré la variation de I'amplitude de glissement.
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Figure 5-13 Courbes de frottement des essais avec les amplitudes de glissement de (a) 7,4 mm, (b)
4,6 mm et (c) 3,4 mm (YEL— RGT — plan/plan — 650 MPa, 52 + 2 mm/s)
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Figure 5-14 (a) Distance de glissement et (b) coefficient de frottement moyen avant grippage en
fonction de I'amplitude de glissement (YEL — RGT — plan/plan — 650 MPa, 52 + 2 mm/s)
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La Figure 5-15 présente I’évolution du coefficient de frottement moyen et du volume d’usure
a 700 mm de distance de glissement. Les valeurs de frottement en début d’essai sont assez
similaires pour tous les essais entre 0,11 et 0,12. Le volume d’usure mesuré a 700 mm se situe
autour de 0,25 mm?3 quelle que soit 'amplitude de glissement. L’amplitude de glissement n’a
pas d’influence marquée sur le volume d’usure et le niveau de frottement en début d’essai
dans l'intervalle des amplitudes de glissement testé.
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Figure 5-15 (a) Coefficient de frottement moyen a 700 mm et (b) volume d’usure a 700 mm en
fonction de I'amplitude de glissement (YEL — RGT — plan/plan — 650 MPa, 52 £ 2 mm/s)

La Figure 5-16 présente les observations MEB et EDX sur deux essais arrétés a 700 mm pour
les amplitudes de glissement 4,6 mm et 7,4 mm. Les facies et la taille des traces d’usure sont
assez similaires. Les cartographies du phosphore et du fer indiquent que la couche de
phosphate de manganése est présente en quantité sur les deux échantillons analysés.
L’échantillon du haut au plus faible glissement montre des zones contenant du calcium témoin
de la présence d’une couche protectrice au niveau de ces zones. Sur les échantillons du bas,
un tribofilm homogene s’est formé a partir des éléments de la graisse et des débris d’usure
pour les deux échantillons observés. On observe une couche de matériau interfacial
supplémentaire sur quelques zones de I’échantillon a plus grand glissement. Cette couche est
habituellement observée sur [’échantillon du haut, sur cet essai la matiére a
préférentiellement adhéré aI’échantillon du bas. Les analyses EDX montrent que les interfaces
obtenues apres ces deux essais sont trés similaires, cela suggére que I'augmentation de
I"amplitude de glissement ne modifie pas les mécanismes d’usure et de formation de tribofilm
dans l'interface.

Les résultats de la série d’essai faisant varier 'amplitude de glissement montrent que cette
derniere n’a d’influence ni sur le scénario d’endommagement ni sur la durée de vie de
I'interface. Cela est rassurant quant a la représentativité de |’essai par rapport a I'application
industrielle. En effet, la sollicitation industrielle implique un glissement unidirectionnel durant
le vissage qui est simulé expérimentalement par plusieurs cycles alternés via I'essai RGT. Il
semble que les alternances de glissement (c’est-a-dire I'effet de I'amplitude de glissement)
n’influent pas sur la durée de vie (distance totale parcourue). On peut aussi conclure qu’il n’y
a pas d’effet « fatigue » des alternances de glissement. Ainsi, nous pouvons conclure que
I’essai RGT est représentatif du comportement tribologique associé au vissage.
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Figure 5-16 Observations MEB et analyses EDX des échantillons (a) du haut (Mn-P) et (b) du bas
(acier) sur les essais arrétés a 700 mm pour la série d’essai sur (YEL — RGT — plan/plan — 650 MPa,
52 +2 mm/s)
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1.4. Développement d’une approche « pv »
La Figure 5-17 résume les différentes conditions d’essai testées durant la thése. Les séries
d’essais faisant varier la pression de contact, la vitesse de glissement et 'amplitude de
glissement ont montré que seules la pression de contact et la vitesse de glissement ont une
influence sur la durée de vie.
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Figure 5-17 Récapitulatif des essais avec la graisse YEL menés durant la thése

Il est commun de lier 'usure a I'énergie dissipée dans le contact [104,105]. Dans le cas d’un
glissement alterné, la densité d’énergie dissipée dans le contact (w) est calculée a partir des
cycles de glissement et peut étre approchée par la relation suivante :

w = 4udp (5-3)

Dans le cas d’'une étude sur la durée de vie de différents dép6ts soumis a une sollicitation de
fretting-usure, Fouvry et al. [106] relient la durée de vie des dépobts a la quantité d’usure
abrasive. En connaissant la relation entre la quantité d’usure générée et I'énergie dissipée
dans le contact, Fouvry et al. [106] trouvent une relation entre la durée de vie des dépots et
la densité d’énergie dissipée moyenne (illustrée Figure 5-18a). La durée de vie Nc (en nombre
de cycles) suit alors une loi asymptotique de la forme suivante :

X .

N =X (5-4)
)

Avec y une constante dépendant de la nature du dépdbt appelée la capacité énergétique du

dépét.

Une démarche similaire est appliquée sur les résultats du test de grippage, la Figure 5-18b
présente la durée de vie (en nombre de cycles) de I'interface a la graisse YEL en fonction de la
densité d’énergie dissipée moyenne. Ici, aucune relation n’apparait entre la durée de vie de
I'interface et I’énergie dissipée dans le contact.
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Ce résultat n’est pas étonnant. En effet, I'approche « énergie dissipée » est adaptée a des cas
d’usure abrasive. Si le phénomene d’usure abrasive existe dans le contact étudié dans ces
travaux de théese, la durée de vie de I'interface est pilotée par le phénomeéne de grippage. De
plus, 'analyse paramétrique a montré une forte dépendance de la durée de vie a la vitesse de
glissement. Ce paramétre n’apparait pas dans le calcul de I’énergie dissipée.
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Figure 5-18 (a) Durée de vie en fonction de la densité d'énergie dissipée moyenne pour un dépot
soumis a une sollicitation de fretting-usure [106], (b) durée de vie en fonction de la densité d’énergie
dissipée pour l'interface avec la graisse YEL

Lors d’une étude sur le grippage dans les paliers hydrodynamique, Bishop et Ettles [103]
concluent qu’il existe un produit pv seuil (produit de la pression de contact et de la vitesse de
glissement) au-dessous duquel le grippage n’apparait pas. Il est souvent observé une relation
entre le comportement tribologique (notamment la sévérité de I'usure) et le produit pv [107—
109] dans les cas d’usure adhésive et de grippage. La Figure 5-19 présente I’évolution de la
durée de vie en fonction du produit de la pression de contact et de la vitesse de glissement pv.
La durée de vie utilisée est celle correspondant a la distance de glissement parcourue avant
grippage. En effet, en prenant la durée de vie en nombre de cycles, I'influence de la vitesse de
glissement ne peut pas étre prise en compte car cela implique des variations soit de la
fréquence, soit de I'amplitude de débattement.
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Figure 5-19 Evolution de la durée de vie du contact a la graisse YEL en fonction du produit pv (loi
« puissance »)

La relation entre la durée de vie est formalisée avec une loi « puissance » (Figure 5-19) dont
I’expression est la suivante :

dy(pv) = k- ()™ (5-5)

avec k; = 7,74 -10° un coefficient et n; = 4,70 - 107! qui caractérisent la diminution
continue de la durée de vie avec I'augmentation du produit pv.

En introduisant un seuil de durée de vie minimale dans la loi « puissance », on trouve une
meilleure corrélation entre les valeurs mesurées et les valeurs estimées par la loi.
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Figure 5-20 Evolution de la durée de vie en fonction du produit pv (loi « seuil »)
L'expression de la loi « a seuil » illustrée Figure 5-20 est la suivante :

ki (5-6)
dy(pv) = dg o + p_v

avec k;; = 5,25 - 107 un coefficient et dg o = 4400 mm le seuil de durée de vie lorsque le
produit pv devient grand. Selon cette loi, I'interface présente une certaine durée de vie malgré
des conditions séveres (i.e. un grand pv). Cela peut étre expliqué par le fait que la phase de
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destruction des couches protectrices (tribofilms et Mn-P) nécessite une certaine distance de
glissement incompressible malgré la sévérité des conditions. L’apparition et la propagation du
grippage dans l'interface apparaissent ensuite, plus ou moins tot selon le produit pv.

L'approche pv classiquement utilisée pour formaliser le risque de grippage est ici confirmée.
Cependant son interprétation physique n’est pas aisée. Le produit pv correspond a une
densité de puissance apportée dans le contact qui pourrait étre assimilée a une « contrainte
tribologique ». La dépendance de la durée de vie vis-a-vis de la vitesse de glissement suggére
que l"apparition du grippage pourrait étre en partie due a un effet thermique. Cela est en
accord avec les travaux présents dans la littérature indiquant que le grippage apparait lorsque
la température atteint une valeur critique (voir chapitre 1). Cependant, I’analyse pv demande
encore a étre approfondie. En effet, il est compliqué par cette approche de décrire I’effet de
chargements variables. L'approche classique « densité d’énergie dissipée » lie |'usure
directement au cumul d’énergie dissipée. Il est donc aisé d’étudier un chargement variable en
cumulant I'effet de petits et de grands glissements. Dans le cas de I'approche pv, qui est ici la
plus adaptée pour prédire la durée de vie de I'interface, I’étude de sollicitations variables n’est
pas immédiate. En effet, dans le cas d’un essai ol le produit pv varie au cours du temps, doit-
on considérer un pv moyen ou la valeur maximale du pv imposé durant la sollicitation ? Cet
aspect apparait comme un enjeu scientifique a développer dans le cadre d’'une extension de
ces recherches.

L'approche pv permet néanmoins de mettre en place une méthode rapide pour tester
I’endurance face au grippage d’un traitement de surface et/ou d’une graisse. Ainsi, en
choisissant un nombre restreint de conditions p, f et 6 permettant de couvrir la gamme des
pv étudiés, il apparait possible de décrire tres rapidement la courbe d’endurance recherchée

dg = f (pv).
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2. Simulation expérimentale des processus de vissage et dévissage : analyse de

I'influence des séquences de regraissage de lI'interface

La fin du chapitre 4 présentait une discussion de la représentativité de |’essai « standard » (i.e.
avec une seule application de graisse initiale) par rapport au protocole de vissage/dévissage
des connexions qui impose un nettoyage et une application de graisse fraiche entre chaque
vissage. Ainsi, cette partie s’intéresse a cette problématique. L'idée est de développer un
protocole de regraissage pour les essais laboratoires et d’analyser son impact sur le scénario
d’endommagement des interfaces. Cette analyse « technologique » aborde aussi un aspect
scientifique trés peu étudié qui concerne "application d’un regraissage dans les processus
tribologiques, en particulier vis-a-vis du grippage. Les essais sont réalisés sur le banc RGT avec
la géométrie plan/plan.

Un protocole de regraissage périodique a été mis au point sur I’essai RGT en se calquant sur
la procédure de vissage-dévissage des connections OCTG. Le Tableau 5-6 récapitule les étapes
du protocole utilisé lors des essais RGT. La distance de glissement parcourue entre chaque
regraissage a été fixée a 700 mm afin qu’elle soit cohérente avec la distance de glissement
maximale atteinte en connexion pour un vissage/dévissage. Les essais ont été conduits en
utilisant les graisses YEL et API. Le critére d’arrét pour les essais avec regraissage doit remplir
les deux conditions suivantes : le coefficient de frottement a atteint 0,16 et I'inspection
visuelle de I'interface au moment de I’ouverture du contact détecte des traces de grippage.

Tableau 5-6 Protocole de regraissage (REG) pour les essais laboratoire appliqué tous les 700 mm de
distance de glissement (selon la procédure Vallourec)

Action Produit
1 Arrétde larotation et ouverture du contact -
5 Nettoyage des surfaces Lingette jetable,en papier, détergent a
base d’hydrocarbure
3 Inspection visuelle des surfaces -
4 Application de graisse fraiche YEL ou API
5 Fermeture du contact, application de la i

charge et relance des cycles de glissement

2.1. Cas de la graisse YEL

2.1.1. Effet du regraissage
La Figure 5-21 présente les courbes de frottement de I’essai « standard » STD et de |'essai avec
regraissage périodique REG ainsi que le coefficient de frottement moyen avant grippage pour
ces deux essais et leur durée de vie selon les criteres de grippage.

La courbe de coefficient de frottement de I'essai avec regraissage périodique a une forme
complétement différente de celle sans regraissage. Au fur et a mesure des regraissages, le
coefficient de frottement augmente jusqu’a ce que I'apparition de grippage soit détectée
contrairement a la lente diminution habituellement observée sur la courbe standard (unique
graissage au début du test). La durée de vie est trés diminuée avec la ré-application réguliére
de la graisse : la distance de glissement avant grippage pour I'essai REG se situe entre
3000 mm et 4 000 mm contre 12 000 mm avec l'essai standard. De plus, le coefficient de
frottement moyen avant grippage est plus élevé en cas de regraissage. La courbe atteint des
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niveaux de frottement assez élevés pour ce tribosystéme (autour de 0,15) sans apparition de
grippage dans l'interface. Cela se remarque aussi sur le critere d,-o,16 qui indique I’apparition
de grippage plus tot que le critere dgg. Ainsi le critére dy-0.16 tend a sous-estimer la durée de
vie du contact en condition de regraissage. Ainsi, dans la suite de cette partie, le critére de
grippage utilisant I'instabilité du frottement dgg sera privilégié pour discuter de la durée de
vie des interfaces, le critére sur le niveau de frottement d,-o,16 reste a titre indicatif.
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Figure 5-21 Courbes de frottement des essais (a) standard et (b) avec application du protocole de
regraissage, comparaison (c) du coefficient de frottement et (d) de la distance de glissement avant
grippage sur ces essais (YEL — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, 7,4 mm, critére d’arrét :
présence de grippage a l'inspection visuelle)

La Figure 5-22a présente I'évolution du volume d’usure mesuré en fonction de la distance de
glissement pour I'essai standard STD et I’essai de regraissage REG. Comme discuté au chapitre
4, le volume d’usure en condition standard connait une forte augmentation en début d’essai,
pendant la période de rodage, puis une augmentation tres lente sur le reste de I’essai avant
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grippage. Les points mesurés entre les regraissages suivent la méme tendance jusqu’au
troisieme regraissage minimum (3 x 700 mm). Ensuite, le volume d’usure augmente
drastiquement ce qui est cohérent avec |’apparition de grippage observé au méme moment.
La phase ol le volume d’usure connait une augmentation douce lié a I'équilibre entre
formation et destruction des tribofilms est trés courte en cas de regraissage périodique.

(a) 1.8
o 1.6 STD

® REG

o =2
® =N B

Volume d'usure (mm?
»

O O O «
N

STD

N

o

2000 4000 6000 8000 10000 12000 14000
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o

700mm 1400mm 2100 mm 3500 mm

Figure 5-22 (a) Evolution du volume d'usure en fonction de la distance de glissement pour les essais
STD et REG, (b) évolution de la trace d'usure de I'échantillon du haut (Mn-P) en fonction de la
distance de glissement pour I’essai REG (YEL — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, 7,4 mm)

La Figure 5-22b présente I’évolution de I'état de surface de I’échantillon du haut au fur et a
mesure des regraissages a travers des observations au microscope numérique. La partie la
plus sombre au milieu des traces de frottement correspond a la présence de Mn-P et les
parties gris clair brillantes en bord de contact correspondent a I’acier nu. La zone ou la partie
Mn-P est encore présente se rétrécit rapidement au fur et a mesure des regraissages.
L’observation de I'état de surface de I’échantillon du haut en condition standard pour un essai
interrompu a 5 000 mm est aussi présentée Figure 5-22b. Sur cette image, on peut observer
gue la taille de la zone étant encore revétue avec la Mn-P est majoritaire. En condition de
regraissage, cet endommagement intervient plus tét, entre 1400 mm et 2100 mm. A
3500 mm, apres cinq applications de graisse, la zone revétue restante est trés mince et le
grippage apparait dans l'interface.

La Figure 5-23 présente les observations MEB et analyses EDX faites sur les échantillons du
haut et du bas apres une, deux et trois applications de graisse correspondant aux distances de
glissement 700 mm, 1400 mm et 2 100 mm. L’évolution des états de surfaces est assez
similaire a I’évolution des états de surface de I’essai standard présenté au chapitre 4. Au fur
et a mesure des cycles, les tribofilms se forment sur les échantillons du haut et du bas a partir
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des additifs de la graisse et des débris de la couche de phosphate. Le tribofilm est trés vite
homogeéne sur I'échantillon du bas (deés 700 mm). Son homogénéisation sur I’échantillon du
haut nécessite quelques cycles supplémentaires. Les observations précédemment faites au
microscope numeérique sur l'usure de la couche de Mn-P sont validées par les cartographies
EDX du fer et du phosphore. Les bandes noires due a I'absence de phosphore en bord de trace
apparaissent deés le deuxiéme regraissage et s’élargissent ensuite. A linverse, les
cartographies du fer montrent que les zones ol le fer est détecté par I’analyse EDX sont de
plus en plus étendue dans la trace d’usure avec I'augmentation de la distance de glissement
(notamment avec I’élargissement de la bande usée en bord de contact).

(a) Haut — Mn-P (b) Bas — Acier
Distance de glissement (mm) Distance de glissement (mm)
1*700 2*700 3*700 *700 2*700 3*700

LN

Figure 5-23 Observations MEB et analyses EDX des échantillons (a) du haut (Mn-P) et (b) du bas
(acier) en fonction de la distance de glissement suite a des séquences de regraissage tous les 700 mm
(essais REG, YEL — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, 7,4 mm)

Ces résultats montrent que I'application périodique de graisse fraiche dans le contact diminue
drastiquement la résistance face au grippage de l'interface. Les regraissages accélerent I'usure
de la couche de phosphate de manganeése, rendant la reformation des tribofilms impossible
plus tot comparé a un essai standard. Plusieurs hypothéses sont formulées pour expliquer
I’accélération de I'usure des tribofilms et de la couche de phosphate de manganése :

(1) Hypothese « oxydation » : Pendant I'application du protocole de regraissage, le
contact est ouvert, cela signifie que les surfaces sont exposées a I'air ambient. Cette
exposition pourrait résulter en une oxydation des couches protectrices, modifiant
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éventuellement leurs propriétés mécaniques et donc leur tenue sous les conditions de
glissement.

(2) Hypothése « enlevement graisse vieillie » : il a été établi dans I’étude du scénario
d’endommagement que les additifs de la graisse et les débris d’usure sont mélangés
mécaniquement dans le contact pour former les tribofilms. Ainsi, lors de I’ouverture
du contact, de telles particules « prétes » a former les tribofilms sont présentes sur les
surfaces. L'étape de nettoyage enléve ces particules du contact. Lorsque le contact est
refermé et les échantillons a nouveau soumis aux cycles de glissement, I'usure des
tribofilms se poursuit mais la reformation de ceux-ci est mise en difficulté. En effet, les
particules issues du mélange mécanique entre graisse et Mn-P ont été enlevées lors
du nettoyage. Les tribofilms s’usent alors prématurément, une grande quantité de
débris de Mn-P doit étre générée pour alimenter la reformation des tribofilms
protecteurs a I'image de la phase de rodage dans les essais standards. Ainsi la couche
de phosphate de manganése est consommée plus rapidement lorsque des
regraissages périodiques sont appliqués.

(3) Hypothése « surplus de graisse » : L’ajout de graisse dans le contact améne une grande
quantité d’additifs solides qui sont piégés entre les deux surfaces apres re-fermeture
du contact. L'interface étant en condition sévere de lubrification, ces particules
peuvent prendre une place trop grande par rapport a I'espace disponible entre les
deux surfaces. Ainsi, les particules peuvent étre la cause de surpression locale
endommageant les tribofilms ou agir comme un troisieme corps et générer de grand
volume d’usure par abrasion. En conséquence, avant que ces particules soient
mélangées mécaniquement au débris d’usure ou éjectées du contact, elles peuvent
étre la cause d’une grande usure menant a la consommation plus rapide de la couche
de Mn-P.

Afin de tester ces hypothéses et comprendre le phénoméne menant au raccourcissement de
la durée de vie lors des regraissages, une série de tests a été faite pour séparer I'influence des
différentes étapes du protocole de regraissage.

2.1.2. Effet des différentes étapes de regraissage
Le Tableau 5-7 présente la série de tests effectués pour comprendre I'influence des différentes
étapes du protocole de regraissage sur la durée de vie de l'interface. Deux types d’essais
intermédiaires a I'essai standard et |'essai de regraissage complet sont réalisés. Le premier
implique simplement |'ouverture du contact tous les 700 mm sans action sur les surfaces. Le
deuxiéme consiste a appliquer de la graisse fraiche sans réaliser |’étape de nettoyage des
surfaces au préalable.

Tableau 5-7 Matrice d'essais pour |'étude de I'impact des étapes de regraissage (YEL — RGT —
plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, = 7,4 mm, regraissage tous les 700 mm)

1 2 3 4 5
Ouverture Inspection . Fermeture
Nettoyage ; Regraissage
contact visuelle contact

STD

ouv v v v

OUV + REG v v v v

OUV + NET + REG v v v v v
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La Figure 5-24 présente les courbes de frottement obtenues lors de cette série d’essai. La
Figure 5-25 présente les critéres de grippage et le coefficient de frottement moyen avant
grippage associés.
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Figure 5-24 Courbes de frottement des essais (a) STD, (b) OUV, (c) OUV + REG et (d) OUV + NET + REG
(YEL— RGT - plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, 7,4 mm)
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Figure 5-25 (a) Coefficient de frottement moyen et (b) distance de glissement avant grippage pour les
essais de la série sur I'influence des étapes du protocole de regraissage (YEL— RGT — plan/plan —
650 MPa, 11,9 mm/s, 7,4 mm)

La courbe de frottement « OUV », ou seule I'étape d’ouverture périodique du contact a été
appliquée, a une forme assez particuliere. Le coefficient de frottement varie beaucoup. Le
début de la courbe ressemble a celui d’'un essai avec protocole de regraissage complet

134



« OUV + NET + REG » : le coefficient de frottement augmente assez rapidement et atteint des
valeurs assez élevées (0,15 - 0,20) pour le tribosystéme étudié. Le coefficient de frottement
diminue ensuite, le dernier tiers de la courbe est trés similaire a celui de la courbe lors d’un
essai standard « STD ». La courbe de frottement « OUV + REG » suit la méme évolution que
celle de I'essai avec protocole de regraissage complet « OUV + NET + REG ». Le coefficient de
frottement augmente continuellement et le grippage apparait vers la quatrieme application
de graisse.

Le coefficient de frottement moyen avant grippage est plus élevé pour toutes les
configurations impliquant au moins I'ouverture périodique du contact. Les configurations
ayant le coefficient de frottement moyen le plus élevé (autour de 0,14) sont celles impliquant
I"application périodique de nouvelle graisse. La durée de vie moyenne est diminuée pour tous
les essais impliquant au moins I'ouverture du contact. Dans le cas ou la seule étape du
protocole de regraissage appliquée est I'ouverture du contact, la durée de vie est peu
diminuée, autour de 10000 mm contre 12 000 mm pour un essai standard. Les deux
configurations impliquant [I'application périodique de graisse (« OUV+REG» et
« OUV + NET + REG ») ont des durées de vie similaires autour de 3 400 mm, sensiblement plus
faibles que celle de I’essai standard. Comme discuté précédemment, le critere dy-0,16 ne peut
étre utilisé comme critére de grippage pour ces essais particuliers avec ouverture du contact
et/ou regraissage. En effet, le frottement connait des variations d’amplitude durant ces essais
et sa valeur dépasse 0,16 ou plus avant que le grippage n’apparaisse.

Ces résultats montrent que I’ouverture du contact et I’application de nouvelle graisse exercent
une influence sur le comportement de l'interface et la durée de vie. Le nettoyage de I'interface
avant application de la graisse neuve influence peu le comportement tribologique.
L'ouverture périodique du contact seule induit des fluctuations sur le coefficient de
frottement et une légére diminution de la durée de vie. C’est I’étape d’application de la graisse
qui exerce la plus grande influence, en témoigne I'augmentation continue du coefficient de
frottement et une durée de vie diminuée de 70% par rapport a un essai standard (sans
ouverture de contact ni regraissage ou nettoyage).

La légere diminution de la durée de vie et I'augmentation du niveau de frottement avant
grippage dans le cas de |I'ouverture seule du contact peuvent étre expliquées par I’hypothese
« oxydation ». L'ouverture du contact induit une oxygénation du tribofilm qui aurait pour
conséquence de réduire la tenue du tribofilm et d’induire une montée significative du
coefficient de frottement. Il peut s’agir d’une oxydation de la graisse vieillie (potentiellement
rendue plus réactive par I'action mécanique) et/ou d’une oxydation des débris d’usure. La
présence de I'étape de nettoyage avant |'application de graisse fraiche n’a pas d’influence
remarquable, cependant I’hypothéese « enlévement graisse vieillie » est toujours possible. En
effet, dans un protocole de regraissage sans I'étape de nettoyage mais avec I'application de
graisse fraiche, la proportion de graisse « vieillie » sur les surfaces devient tres faible avec
I"apport de la nouvelle graisse. Ainsi, lorsque le contact est refermé et la charge appliquée, le
surplus de graisse fraiche éjecté du contact entraine avec lui une partie de la graisse vieillie.
Ainsi, il reste dans le contact une majorité de graisse neuve et la présence de graisse vieillie
devient anecdotique. Plusieurs cycles de glissement sont alors nécessaires aux mélanges
mécaniques des particules de la graisse et des débris d’usure pour réenclencher la reformation
des tribofilms. La couche de phosphate de manganése est épuisée plus rapidement par
rapport a un essai standard permettant une apparition prématurée du grippage. L’hypothése
« surplus de graisse », selon laquelle la présence d’une trop grande quantité d’additifs solides
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de la graisse conduit a des surpressions locales et/ou une usure a trois corps des surfaces,
reste toujours plausible. Cependant, pour la confirmer totalement et connaitre I'étendue de
son impact, il serait nécessaire de faire une étude plus approfondie sur les éléments dans le
contact. Celle-ci impliquerait de mesurer I'espace disponible dans le contact, la taille, la
guantité et la distribution des particules de graisse ainsi que les propriétés mécaniques des
différents éléments impliqués pour vérifier |’existence d’un tel scénario.

En conclusion, I’hypothése de I’élimination du tribofilm soit par nettoyage soit par ajout de
graisse neuve qui, lors de la fermeture du contact chasse la « bonne » graisse « vieillie » de
I'interface, semble étre la plus plausible pour expliquer le caractére « néfaste » des processus
de regraissage. |l faut cependant relativiser ce résultat en considérant la durée du palier de
glissement choisie (700 mm). On peut faire I’"hypothése que pour I'application de paliers plus
longs, il existe de nouveau un intérét a regraisser la surface dans la mesure ou la quantité de
graisse vieillie peut étre totalement éliminée de I'interface. Pour éclairer ce point, on propose
d’étudier I'influence de paliers de glissement plus longs.

2.1.3. Influence de la distance de glissement entre chaque regraissage

Etant donné que le protocole de regraissage diminue la durée de vie de l'interface, on peut
faire I’'hypothése que la fréquence des regraissages a également un impact sur la durée de vie.
En augmentant la distance de glissement entre chaque regraissage, il est alors attendu que la
durée de vie augmente. D’une part, on espéere pour bénéficier du meilleur comportement
d’une graisse vieillie et, d'autre part, permettre la réintégration de graisse neuve dans la
mesure ol la graisse vieillie finit par étre éliminée. Cette hypothese est testée en faisant un
essai dont le regraissage périodique est appliqué tous les 3 500 millimetres de distance de
glissement. Les regraissages appliqués dans le cadre de ce test suivent le protocole de
regraissage complet.

Les courbes de frottement des essais standards, avec un regraissage tous les 700 mm et tous
les 3 500 mm de distance de glissement sont présentées Figure 5-26. La Figure 5-27 présente
les criteres de grippage appliqués a ces courbes et le coefficient de frottement moyen avant
grippage en fonction de la fréquence de regraissage.
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Figure 5-26 Courbes de frottement des essais (a) standard, (b) regraissage tous les 3 500 mm et (c)
700 mm (YEL — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, 7,4 mm)
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Figure 5-27 (a) Coefficient de frottement moyen et (b) distance de glissement avant grippage des
essais STD, REG 700 et REG 3 500 (YEL — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, 7,4 mm)

137



La courbe de frottement « REG 3500 » présente un début similaire a la courbe de I'essai
standard, ce qui est cohérent étant donné que sur cette partie de I'essai, I'interface connait
exactement les mémes conditions de glissement. Aprés le regraissage a 3 500 mm, le
coefficient de frottement augmente fortement et atteint des valeurs assez élevées (au-dela
de 0,15). Le coefficient de frottement diminue ensuite lentement avant son augmentation
brusque liée au grippage a une distance de glissement d’environ 7 000 mm. La forme de la
courbe apres ce regraissage suggere que l'interface passe a nouveau par une phase de rodage.
Durant cette phase, le taux d’usure est d’abord trés élevé, détruisant les tribofilms et
consommant la couche de phosphate de manganése. Les tribofilms se reforment ensuite a
I'aide des débris d’usure et des éléments de la graisse apportés par le regraissage, réduisant
le coefficient de frottement et le taux d’usure. La durée de vie de I'essai « REG 3500 » est
intermédiaire entre celles des essais standards et avec regraissage périodique tous les
700 mm. Le coefficient de frottement moyen avant grippage se situe également entre ceux
des essais STD et REG 700. Les résultats sont conformes a I’"hypothése suggérant que la durée
de vie de l'interface augmente avec la diminution de la fréquence des regraissages. Plus la
distance de glissement entre chaque regraissage est grande, plus l'interface peut bénéficier
de I'action protectrice de la « bonne » graisse vieillie et de tribofilms stabilisés.

2.2. Cas de la graisse API
La Figure 5-28 présente les courbes de frottement de I’essai « standard » et de |’essai avec
regraissage périodique en configuration API ainsi que le coefficient de frottement moyen
avant grippage pour ces deux essais et leur durée de vie selon les criteres de grippage.
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Figure 5-28 Courbe de frottement des essais (a) standard et (b) avec regraissage tous les 700 mm
(API—RGT - plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, 7,4 mm)

Les courbes de frottement des essais avec et sans regraissage sont assez similaires. La courbe
de frottement de I'essai avec regraissage montre une augmentation plus marquée du
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coefficient de frottement tout au long de I’essai. Les durées de vie des deux essais sont tres
similaires autour de 2 000 mm de distance de glissement. Le coefficient de frottement avant
grippage est légerement plus élevé lorsqu’il y a regraissage périodique.
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Figure 5-29 (a) Coefficient de frottement moyen et (b) distance de glissement avant grippage des
essais STD et REG (APl — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, 7,4 mm)

La Figure 5-30 montre |’évolution du volume d’usure en fonction de la distance de glissement
pour les essais standard et avec regraissage. L'évolution est assez semblable entre les deux
essais, le volume d’usure augmente assez doucement. Le volume d’usure semble augmenter
légerement plus rapidement dans le cas avec regraissage, cela reste a valider compte tenu de
la dispersion expérimentale. Le dernier point dans le cas de la série avec regraissage a été
mesuré alors que le grippage a déja eu lieu d’ol un volume d’usure tres élevé.
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Figure 5-30 Evolution du volume d'usure pour les essais STD et REG en fonction de la distance de
glissement (APl — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s, 7,4 mm)

La Figure 5-31 présente les observations MEB et analyses EDX de deux essais arrétés a
2 100 mm de distance de glissement, le premier est un essai avec regraissage et le deuxieme
est standard. Les facies d’usure sont assez semblables. A une telle distance de glissement, la
guasi-totalité de la couche de phosphate de manganese a été usée dans chaque cas. La
présence de tribofilm sur I’échantillon du bas est également treés réduite. Les images MEB
révelent des surfaces avec des endommagements caractéristiques du grippage.
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Figure 5-31 Observations MEB et analyses EDX des échantillons (a) du haut (Mn-P) et (b) du bas
(acier) pour les échantillons des essais STD et REG (APl — RGT — plan/plan — 650 MPa, 11,9 mm/s,
7,4 mm)

Les résultats obtenus dans le cas des essais standard et des essais avec regraissages
périodiques montrent que dans le cas de I’API, le regraissage a une influence trés faible sur la
durée de vie de l'interface et les mécanismes d’usure. Si les débris d’usure de la couche de
phosphate de manganése permettent la formation de tribofilm dés les premiers cycles de
glissement, le scénario d’endommagement introduit au chapitre 4 montre que sa présence
dans le reste de I’essai n’est pas critique pour prévenir I'apparition du grippage. La couche de
phosphate de manganése est rapidement usée dans le scénario en condition standard sans
apparition de grippage. L'épaisseur des tribofilms formés permet de subvenir a la perte de la
couche de Mn-P. Ainsi, la durée de vie de I'interface dépend de la durée de vie des couches
protectrices au plomb formées initialement. L'ouverture du contact, le nettoyage et le
regraissage n’influent pas sur la dynamique d’usure de ces couches. Ainsi, la durée de vie du
contact est la méme pour des essais avec et sans regraissage périodique.

2.3. Synthese
L’étude de I'impact de I'application périodique de graisse fraiche dans le contact a montré des
résultats tres différents selon la graisse utilisée. En effet, le regraissage a un impact trés négatif
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sur la durée de vie dans le cas de la graisse YEL alors que dans le cas de la graisse API, aucun
impact n’est observé. L'impact de l'ajout de graisse est directement lié au scénario
d’endommagement de l'interface. Dans le cas de la graisse YEL, la formation des tribofilms
protecteurs (responsables de la durée de vie de I'interface) est dépendante de la présence des
débris de phosphate de manganeése et des additifs solides dans le contact. L’ajout de graisse
dans le contact vient alors perturber la formation des tribofilms en chassant les élements usés
du contact. Dans le cas de la graisse API, la formation des tribofilms impliquant des transferts
de plomb est trés rapide et leur tenue ne dépend pas de la présence de débris usés dans le
contact, ainsi I'ajout de graisse a trés peu d’impact.

Ces résultats montrent qu’il est nécessaire d’'intégrer le processus de regraissage dans le
protocole expérimental standard. La partie 2.1 de ce chapitre a montré que la fréquence de
regraissage (ou distance de glissement entre chaque regraissage) a un fort impact potentiel
sur la durée de vie de I'interface. Ainsi, apres une étude plus approfondie de son influence, ce
parametre doit étre inclus dans I’analyse pv représentant la sévérité de I’essai.

3. Conclusion

Les objectifs de ce chapitre étaient d’étudier I'influence des conditions expérimentales sur le
scénario d’endommagement des interfaces puis d’étudier I'impact de I’application périodique
de graisse fraiche sur les surfaces en vue d’une amélioration de la représentativité du
protocole expérimental pour les essais de laboratoire.

La premiere partie de ce chapitre (étude sur le cas YEL) a montré que I'augmentation de la
pression de contact et I'augmentation de la vitesse de glissement induisent une diminution de
la durée de vie. Apres I'analyse des surfaces d’essais interrompus, il a été conclu que cette
diminution de la distance de glissement avant grippage est liée a I'augmentation de taux
d’usure des tribofilms, impliqguant une consommation plus rapide de la couche de phosphate
de manganése. L'augmentation de la pression de contact et de la vitesse de glissement
rendent donc les conditions plus sévéres.

L'influence de ces parametres sur la durée de vie de I'interface avec la graisse YEL a pu étre
k
P

cependant a approfondir pour notamment pouvoir intégrer des chargements variables. Cette

étude serait également bénéfique d’un point de vue industriel. En effet, dans le chapitre 3, il
a été mentionné que la pression de contact varie durant un vissage — dévissage.

décrite grace a une loi a seuil fonction du produit pvsoit d; = dg . + —’; L’approche pv reste

Un protocole de regraissage a été mis au point et appliqué dans le cas d’essais avec la YEL et
I’API. L'application périodique de graisse fraiche a une grande influence dans le cas YEL, la
durée de vie est tres réduite. Cela a été expliqué par le fait qu’apres un regraissage, I'interface
se trouve en phase de rodage comme au tout début des essais « standard ». Cette phase est
tres consommatrice du « réservoir » de phosphate de manganése, ce qui méne a son
épuisement prématuré par rapport a un essai sans regraissage. Dans le cas de I’API, les
regraissages ont trés peu d’impact. Cela s’explique par le fait qu’une fois les tribofilms formés
lors des premiers cycles de glissement, la tenue de l'interface ne dépend que peu des
particules d’usure dans le contact ou de la présence Mn-P. Ainsi, I'application de graisse
fraiche ne modifie que trés peu les cinétiques d’usure et, par extension, le scénario
d’endommagement. En approfondissant I'étude de linfluence du regraissage, il serait
intéressant d’intégrer ce parameétre dans I'approche pv comme une contrainte tribologique
supplémentaire.
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Conclusion générale

Ces travaux de thése ont développé une recherche sur I'étude du phénomene de grippage au
niveau des portées des connexions OCTG, notamment dans le cas d’'une interface acier — acier
revétu d’une couche de phosphate de manganése (Mn-P) et en présence de graisse.

Le premier objectif de ces travaux était de mettre en place une démarche expérimentale
permettant d’étudier I'apparition du grippage dans une interface dans des conditions
représentatives du cas industriel.

Deux bancs d’essai, TGT (Tubular Galling Tester) et RGT (Reduced Galling Tester), ainsi que les
procédures expérimentales associées présentées au chapitre 3 ont été mis au point. Ces bancs
permettent d’appliquer des chargements et conditions de glissement similaires a ceux subis
par les portées sur des surfaces dont la géométrie et la taille correspondent a I’échelle réelle
des contacts industriels. De plus, le banc RGT permettant |'utilisation de plus petits
échantillons a rendu possible la mise en place d’un protocole de caractérisation des surfaces
frottées. Ainsi, il a été possible d’analyser finement la morphologie et la composition physico-
chimique des surfaces des échantillons. La procédure de test retenue concernant I'essai
tribologique est composée d’'une étape initiale d’application de graisse puis de cycles de
glissement sous un chargement constant.

Afin de détecter le phénomene de grippage durant un essai, le critére de grippage dog a été
mis au point (Figure 2). Il est basé sur le suivi quantitatif des fluctuations de la force de
frottement au sein des cycles de glissement. Ce critére a été appliqué sur des essais incluant
différents traitements de surface, différentes graisses, différentes géométries de contact et
différents protocoles expérimentaux. Les résultats ont, a chaque fois, été probants. On
montre ainsi que le critere dgg est plus fiable que le simple suivi de I’évolution du coefficient
de frottement moyen pour détecter les phénomeénes de grippage.
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Figure 2 Détection du grippage a partir de la quantification des fluctuations de la force de frottement

En effet, un critére basé sur I’évolution du coefficient de frottement a aussi été utilisé mais a
montré des limites. En effet, le coefficient de frottement peut varier pour d’autres raisons que
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I"apparition de grippage. S’il reste un indicateur important, le coefficient de frottement ne
constitue pas un critere fiable pour détecter le grippage. Le critere dg,g, nécessitant seulement
le suivi de la force de frottement, constitue alors un apport direct pour la détection de
I"apparition du grippage en particulier dans le cas d’un essai de glissement alterné. La mise en
place de ce nouveau critere a permis notamment de s’affranchir de I’'observation via des essais
interrompus de I’évolution des traces d’usure qui est une procédure assez longue et coliteuse
en échantillons.

Le second objectif de la these était d’analyser le comportement face au grippage d’un contact
acier — Mn-P graissé. Cela a été possible grace a des observations et a des analyses physico-
chimiques des traces d’usure lors d’essais interrompus tout au long du test de grippage. Les
deux graisses étudiées, la graisse YEL et I’API modified ont montré des comportements trés
différents lors du test de grippage.

Dans le cas de la graisse YEL, les débris d’usure de la couche de phosphate de manganese et
les additifs solides de la graisse sont mélangés sous I'action mécanique du frottement pour
former des tribofilms protecteurs sur les surfaces (Figure 3a). La formation des tribofilms est
possible tant que la couche de phosphate de manganeése n’est pas totalement usée. Ainsi, une
longue phase d’équilibre entre usure et formation des tribofilms est observée avant
I'apparition du grippage.

Dans le cas de I’API modified, les débris d’usure et les particules de plomb et de graphite
contenues dans la graisse s’agglomérent en quelques cycles pour former des tribofilms épais
sur les surfaces (Figure 3b). Une fois les tribofilms formés, I'interface est peu sensible a la
présence de phosphate de manganeése et elle présente de bonnes caractéristiques
tribologiques (faibles usure et frottement) mais une durée de vie assez courte comparée a
I'interface avec la graisse « jaune ».

(b)

APl modified

graisse YEL

Figure 3 Tribofilms formés dans le cas de (a) la graisse YEL et (b) API modified

Ainsi, la procédure expérimentale appliquée a I'interface acier/Mn-P avec graisse et I'analyse
des traces d’usure a permis d’améliorer la compréhension du comportement tribologique de
I'interface dans des conditions de grippage pour les deux graisses étudiées.

Afin de prédire la durée de vie du systeme étudié, I'interface incluant la graisse YEL a été
soumise a différentes séries de tests faisant varier les conditions expérimentales. Il a alors été
observé une diminution de la durée de vie avec I'augmentation de la pression de contact et
de la vitesse de glissement. La durée de vie de I'interface en fonction de la pression de contact
et de la vitesse de glissement a été formalisée a travers une approche pv. La durée de vie
diminue avec I'augmentation du produit pv selon une loi puissance jusqu’a un seuil de durée
de vie minimale (Figure 4). L'approche pv reste encore a approfondir pour pouvoir
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notamment intégrer des chargements variables, aspect intéressant tant sur le plan
scientifique que sur le plan industriel.

La relation entre la durée de vie et le produit pv laisse transparaitre que la durée de vie de
I'interface est gouvernée par un effet thermique. Il serait alors intéressant d’intégrer un suivi
de la température de linterface dans les essais. Egalement, des essais en température
pourrait apporter un éclairage sur l'effet thermique. Le comportement des graisses en
fonction de la température peut étre une piste d’explication de la différence de durée de vie
observée en YEL et API. Ainsi, il serait utile de tester la rhéologie des graisses en fonction de
la température et leur stabilité a plus haute température.
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Figure 4 Formalisation de la durée de vie en fonction du produit pv

Enfin, I'influence de I'application périodique de graisse fraiche dans le contact a été explorée.
Pour I'interface avec la graisse YEL, lorsque de la graisse fraiche est appliquée périodiquement,
cette derniere chasse les débris de phosphate de manganese et la graisse vieillie par I’action
mécanique, accélérant la consommation de phosphate de manganése et réduisant par
conséquent la durée de vie de l'interface (Figure 5a). Dans le cas de la graisse API, I'interface
dépendant trés peu de la présence de phosphate de manganese et des débris d’usure, les
regraissages ont tres peu d’influence (Figure 5b).

(a) graisse YEL (b) API modified
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Figure 5 Influence de I'application périodique de graisse fraiche dans le cas de (a) la graisse YEL et (b)
I’API modified
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Il serait intéressant d’approfondir I'analyse de l'influence de I’application périodique de
graisse fraiche. En effet, I'influence de la fréquence de regraissage n’a pu étre faite que sur
deux points et pour la graisse YEL uniquement. La formalisation de la durée de vie en fonction
des conditions expérimentales p et v pourrait étre étendue pour inclure la variable
« fréquence de regraissage ». De méme, il serait intéressant d’appliquer la démarche
expérimentale a différentes configurations de traitement de surface et de graisse pour tester
la stabilité de I'approche pv.

D’un point de vue industriel, il peut étre intéressant de complexifier la géométrie du contact
pour correspondre a un design de connexion particulier et de tester d’autres matériaux (acier
plus dur, inoxydable par exemple).

Ce travail ouvre de nouvelles perspectives de recherche. Par exemple, I'utilisation des bancs
expérimentaux TGT et RGT et du critere de grippage dg,g permettrait d’étudier rapidement de
nouvelles solutions technologiques pour réduire encore le risque de grippage. On peut citer,
par exemple, le développement de nouveaux traitement de phosphatation voire
I’optimisation des graisses utilisées. Nous avons suggéré, par exemple, de faire un mélange
entre les deux graisses YEL et API pour bénéficier des avantages de ces deux lubrifiants.
Malheureusement, cette idée n’a pas pu étre testée par manque de temps. Une autre
alternative serait d’optimiser la rugosité des surfaces voire d’introduire une texturation de
surface pour mieux maintenir le lubrifiant dans I'interface. Outre ces aspects technologiques,
ces travaux permettent aussi d’explorer de nouveaux champs de recherche. Nous avons
abordé l'effet de regraissage, il apparait également intéressant d’étudier l'effet de
sollicitations variables. Par exemple, en étudiant I'effet de fluctuation de la vitesse de
glissement ainsi que de la pression de contact. En effet, ces deux parametres évoluent durant
le processus de vissage (en particulier la pression de contact). Aussi, une recherche menée
dans cette direction permettrait une meilleure connaissance du comportement de ces
interfaces. Enfin, d’autres aspects environnementaux tels que I’humidité relative, la présence
d’eau liquide et surtout des fluctuations de la température — aspects que nous n’avons pas pu
aborder dans le cadre de ce travail — seraient trés intéressants a explorer.
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