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Résumé :

Notre travail de recherche se concentre sur I'étude des propriétés lubrifiantes de la vermiculite. Nous
avons initié notre travail en explorant une méthode d'exfoliation de cette argile. Par la suite, nous
avons caractérisé la vermiculite exfoliée par la diffraction des rayons X (DRX) et la fluorescence des
rayons X (XRF). Enfin, nous avons évalué les effets de cette vermiculite exfoliée en tant qu'additif
dans I'huile de paraffine, en étudiant son pouvoir lubrifiant par un tribométre bille-sur-disque un
contact bille 100Cr6-disque 100Cr6.

Mots clefs : Vermiculite, matériaux bidimensionnel, argiles, lubrification, tribologie.

Abstract:

Our research focuses on the study of the lubricating properties of vermiculite. We initiated our work
by exploring a method of exfoliating this clay. Subsequently, we characterized exfoliated vermiculite
by X-ray diffraction (XRD) and X-ray fluorescence (XRF). Finally, we evaluated the effects of this
exfoliated vermiculite as an additive in paraffin oil, by studying its lubricating power by a ball-on-
disc tribometer a ball contact 100Cr6 disc 100Cr6.

Key Words: vermiculite, two-dimensional materials, clays, lubrication.
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INTRODUCTION GENERALE

Les matériaux 2D ont longtemps suscité I'intérét de la communauté scientifique en raison de leurs
propriétés uniques et exceptionnelles. La découverte du graphéne en 2004 par Novoselov et Geim [1]
a considérablement accéléré la recherche sur ces matériaux, conduisant a la découverte de nombreux

nouveaux matériaux 2D ces derniéres années.

Dans cette étude, nous nous intéressons a la vermiculite expansée, un matériau bidimensionnel qui
présente des similitudes avec le graphéne. La vermiculite est un minéral argileux qui est largement
utilisé dans différents domaines en raison de ses propriétés intéressantes telles que l'isolation, la

Iégéreté et I'absorption.

Notre mémoire abordera la vermiculite expansée en tant que lubrifiant solide, en couvrant plusieurs
aspects. Tout d'abord, nous présenterons une introduction aux matériaux bidimensionnels et a la
vermiculite. Ensuite, nous discuterons de la tribologie, de l'usure et du frottement pour établir le
contexte de notre étude. Nous effectuerons également une revue de I'état de I'art sur les matériaux

bidimensionnels dans ce domaine.

Dans la partie expérimentale, nous évaluerons les performances de la vermiculite exfoliée en tant que
lubrifiant solide. Nous menerons des expériences visant a mesurer et analyser son efficacité dans la
réduction de l'usure et du frottement dans des condition de lubrification liquide par I"huile de

paraffine.

Les résultats obtenus seront ensuite présentés et interprétés dans la section correspondante. Nous
discuterons des performances de la vermiculite exfoliée en tant qu’additif solide dans I"huile de

paraffine, en mettant en évidence ses avantages et ses limites éventuelles.

Enfin, nous conclurons notre mémoire en récapitulant les principaux points abordés et en soulignant
I'importance de la vermiculite exfoliée en tant que lubrifiant solide, tout en suggérant des pistes pour

des recherches futures dans ce domaine.



CHAPITRE 1
Généralite sur les matériaux 2D et la

vermiculite



1 INTRODUCTION :

Ce chapitre porte une généralité sur les matériaux bidimensionnels, leurs réseaux et leurs
propriétés, ainsi qu’une présentation de la vermiculite expansée sa composition chimique, ses
propriétés physiques, les différents domaines d"utilisation, Ca méthode d"exfoliation et ses

propriétés lubrifiantes de la vermiculite exfoliée.

2 MATERIAUX BIDIMENSIONNELS :

2.1 GENERALITE :

Les matériaux 2D tels que le graphéne, sont souvent appelés « bidimensionnels » car ils n‘ont
que deux dimensions. En raison de leur épaisseur réduite, les propriétés des matériaux 2D
peuvent différer considérablement de celles des matériaux tridimensionnels. Les matériaux
bidimensionnels peuvent avoir des propriétés électroniques, optiques, mécaniques et
thermiques, ce qui les rend utiles pour une variété d'applications dans différents domaines tels

que I'électronique, la médecine et I'environnement.

2.2 DEFINITION :

Les matériaux bidimensionnels (2D), également appelés monocouches, sont des structures
sous forme de feuilles constituées d'une seule couche d'atomes ou de molécules. Les atomes
d'une méme couche atomique sont liés de maniére covalente, ce qui confére a la structure
monocouche son module et sa résistance éleves.

Ces matériaux sont trés recherchés pour leurs propriétés inhabituelles, qui varient en fonction
de leur taille et de leur forme a I'échelle nanométrique. Les nanomatériaux sont quant a eux
définis comme des matériaux solides caractérisés par au moins une dimension dans la gamme
des nanometres. De plus, les bidimensionnels ont des surfaces spécifiques plus élevées par
rapport aux autres matériaux nanostructures. Cela leur permet de couvrir une plus grande
surface que les autres nanomatériaux lorsqu'ils sont absorbés sur une surface de substrat,
réduisant ainsi le potentiel de contact direct avec les surfaces de frottement et réduisant la
quantité de friction entre elles. Les propriétés des matériaux 2D et des nanomatériaux sont
trés différentes de celles des matériaux tridimensionnels et ont des applications potentielles

dans de nombreux domaines. [17-18]



2.3LES RESEAUX DES MATERIAUX BIDIMENSIONNELS (2D) :

Les réseaux des matériaux bidimensionnels (2D) sont des structures planes composées
d'atomes ou de molécules arrangés dans un motif régulier en deux dimensions. Ces motifs
peuvent étre décrits par des parameétres de maille, qui déterminent la taille et la forme de la
structure périodique. Les réseaux 2D peuvent étre classés en différentes catégories, telles que
les réseaux hexagonaux, les réseaux carrés ou les réseaux triangulaires, selon la géométrie des
motifs de base. Les propriétés physiques des matériaux 2D dépendent en grande partie de la
structure de leur réseau, qui peut affecter leur conductivité électrique, leur résistance
mécanique et leurs interactions avec d'autres matériaux. La compréhension des réseaux des
matériaux bidimensionnels est donc essentielle pour la conception et Il'optimisation de

nouveaux matériaux avec des propriétés specifiques. [2]

(a) (b) (c)

Figure 1: Schéma des nanomatériaux de carbone dans différentes dimensions : (a) fullerene a
zéro dimension (b) nanotubes de carbone a une dimension (c) graphéene a deux dimensions.

[3]

2.4 EXEMPLES DE NOUVEAUX MATERIAUXBIDIMENSIONNELS :

Il'y a eu de nombreuses découvertes de nouveaux matériaux bidimensionnels (2D) ces

derniéres années. Voici quelques exemples de matériaux 2D récemment découverts :

e Disulfure de molybdéne (M0S2) : C’est une poudre solide noire au toucher savonneux,
inodore, hexagonale ou orthorhombique, avec un éclat métallique et des propriétés
semblables au graphite.

e Graphéne noir : Le graphéne est une monocouche de graphite, un matériau composé de
carbone qui absorbe fortement la lumiére a toutes les longueurs d'onde visibles, ce qui

explique la couleur noire du graphite.



e Phosphore noir : Une allotropie de phosphore stable avec une structure en couches de type
graphite.

e Nitrure de bore (BN): Les nanostructures de BN sont utilisées pour améliorer la
conductivité thermique, la résistance mécanique, les revétements isolants, les revétements
résistants a I'oxydation et a la corrosion, les circuits électriques, le traitement de I'eau et le
stockage de I'hydrogene.

3 LA VERMICULITE :
Dans notre étude on va présenter un modéle bidimensionnel, un cristal parfait qui ressemble

au Graphene, c’est la vermiculite.

Figure 2:1a vermiculite expansee. [4]

3.1 DEFINITION DE LA VERMICULITE :

La vermiculite est une roche naturelle de couleur beige marron ou vert militaire, de la famille
des micas, transformée en paillettes qui peuvent étre déversées ou insufflées a 1’intérieur
d’une paroi. Il est tout a fait d'usage d'associer ce matériau directement avec le béton pour des
projets de rénovation ou encore de constructions neuves. Dans le commerce, la vermiculite est
souvent vendue sous forme de panneaux ou en vrac. L'un de ses avantages est qu'elle est
simple a mettre en ceuvre méme dans les zones les plus difficiles d'accés. Ce matériau est
aussi inaltérable dans le temps, imputrescible (stable, inerte, n’attire ni insecte, ni rongeur) et
incombustible. 1l n'est formé d'aucune substance allergene et ne provoque pas d'irritations
méme sous l'effet de la chaleur. [5]



3.2 LA COMPOSITION CHIMIQUE DE LA VERMICULITE :

La vermiculite est un minéral du groupe des silicates [5]. Sa composition chimique est
complexe et peut varier en fonction de la source géologique a partir de laquelle il a été extrait.
En bref, la vermiculite est principalement composée de silicium, daluminium et de
magnésium, et contient diverses traces d'autres éléments tels que le fer, et contient également
des molécules d'eau adsorbées. [9].

Elle est sous forme (Mg, Ca) 07(Mg, Fe, Al) s(Al, Si) 8o22(OH) 4-8H20

A '& = Si0, tetrahedron
< 3’3”4’ ” 314 - voa0, ccshecon

‘ '
"1 i Mg(”lo)cb

RS TANAS

Figure 3:Représentation schématique de la structure cristalline de vermiculite. [7]

La vermiculite est composée de deux couches de tétraédre d’oxygeéne de silicium et d’une

couche d’octa¢dre de magnésium [7]

Tableau 1: la composition chimique de 1a vermiculite [9]

Composant SiO; Al,O3 MgO Fe.Os CaO K-0 C

Pourcentage(%) | 45 9 21.5 6 5 1 0.2

3.3 CARACTERISTIQUES DE LA VERMICULITE :
1. Elle est naturellement poreuse et légere.

2. Elle est résistante a la chaleur et au feu.
3. Elle est inerte et non-toxique.

4. Elle est facile a manipuler et a installer.




5. Elle est résistante a la compression.

6. Elle est capable d'absorber I'eau et les nutriments, ce qui la rend utile pour

7. La culture des plantes.

8. Elle est souvent utilisée comme isolant thermique et acoustique.

9. Elle est souvent mélangée a d'autres matériaux pour améliorer leurs propriétés

isolantes. [6]

3.4ADOMAINE D’UTILISATION DE LA VERMICULITE :

En raison de ses propriétés physiques et chimiques uniques, la vermiculite est utilisée dans de
nombreux domaines, notamment :

1. Isolation thermique : la vermiculite est utilisee dans la fabrication de matériaux isolants
pour les batiments et les équipements industriels en raison de sa capacité a résister a des
températures élevées.

2. Absorption et filtration : en raison de sa structure en couches, la vermiculite peut absorber
et filtrer des liquides, des gaz et des solides, ce qui en fait un matériau utile pour la filtration
de I'eau et des huiles, ainsi que pour la décontamination de sols et de dechets.

3. Horticulture : la vermiculite est souvent utilisée comme substrat pour la culture de plantes
en raison de sa capacité a retenir l'eau et les nutriments.

4. Construction : la vermiculite est utilisée dans la fabrication de matériaux de construction
Iégers, tels que les panneaux de gypse et les enduits de platre, ainsi que dans les mortiers

ignifuges.

3.5 PROPRIETES PHYSIQUES DE LA VERMICULITE :

Tableau 2:Propriétés physiques de la vermiculite

Conductivité thermique 0,046 a4 0,080 W/m. °C
Densité 60 & 160 kg/m3

Chaleur spécifique 800 a 1000 J/kg. °C
Coefficient de diffusion a la vapeur d’eau 3a4

Perméabilité a la vapeur d'eau 0,9.10-5 a4 4,5.10-5 g/m. h .mm Hg




3.6 LES METHODES D’EXFOLIATION CHIMIQUE DE LA VERMICULITE :

3.6.1 METHODES CHIMIQUES :

R.K Gogoi et al [8].
La vermiculite argileuse a été exfoliée par traitement a 1’aide d’une solution acide. Dans une

synthése typique, 1 g de vermiculite a été mélangé magnétiquement avec 20 % (c.-a-d. 0,26
N) 100 ml de solution de HCI pendant 18 heures a température ambiante, puis on a lavé la
bouillie jaune résultante avec de 1’eau et de I’éthanol. La poudre de vermiculite exfoliée a été
obtenue par séchage a 1’air du matériau obtenu apres élimination du solvant de la boue jaune
par centrifugation. On a obtenu une dispersion colloidale des couches de vermiculite
(Figured) en redécouvrant la poudre exfoliée dans de 1’eau déionisée (ID), qui a ensuite été

utilisée pour la préparation d’une membrane de vermiculite autoportante par filtration sous

vide avec un filtre & membrane en PTFE.

Figure 4:La dispersion colloidale des couches de vermiculite. [8]
S.C.Tjong et al [9]
La VMT a d’abord été prétraitée avec de I’acide chlorhydrique selon un brevet rapport6.Environ
25 g de VMT de 250 mailles ont été introduits dans 1 L d’une solution de HCI de 2 M dans un
bécher en polypropyléne a température ambiante. Le lisier obtenu a été agité magnétiquement
pendant différentes périodes allant de 2 a 36 h par pas de 2 h. La VMT a été séparée par
filtration, puis lavée a fond avec de I’eau distillée a plusieurs reprises jusqu’a ce que le pH du
filtrat soit de 7,0. Apres le lavage, le matériau solide obtenu a été séché a 573,15 K pendant la
nuit. Une poudre fine beaucoup plus blanche que le matériau de départ a été obtenue apres un
broyage final. Le processus de délamination des histoires hermétiques. Par la suite, les

échantillons ont été refroidis a 283 K au taux de 2 K min-1.



3.6.2METHODES MECANICO-CHIMIQUES :
e Exfoliation assistée par ultrasons de vermiculite (vmt-US) :
1 g de vermiculite, préalablement broyée dans un mortier, a été ajouté a 100 ml de solution
HCI, puis placé dans le bain ultrasonique (Bandelin Sonorex, 30 kHz) pendant 1 minute. Aprés
cette période, une exfoliation supplémentaire a été effectuée a I’aide d’un homogénéisateur
(Bandelin Sonopuls 3100, 20 kHz, 15 W, avec sonde en titane 3 mm 175 mm, 1-4 h). Apres
I’expérience, le pH de dispersion a été mesuré avec une Mettler Toledo Seven Compact™
S220 équipée d’une électrode In Lab® Expert Pro-ISM. Au besoin, le matériau solide a été
recueilli par filtration a travers des membranes PTFE Omnipore™ (Merck) de 0,2 a 0,45 um

pour une caractérisation plus poussée [7]

e Exfoliation de la vermiculite par cisaillement (vmt-SM) :

5 g de vermiculite, préalablement broyée dans un mortier, ont été ajoutés a 500 ml de solution
de HCl a pH = 3,5. Le processus d’exfoliation a été effectué a 1’aide d’un mélangeur a
cisaillement (Silverson L5M-A, 1000 a 3000 tr/min, 20 min) stocké dans une extrémité de
rotor & trou carré (D =32 mm, 96 trous carrés, 2 mm 2 mm chacun). Aprés I’expérience, le pH
de la solution a été mesuré. Au besoin, le matériau solide a été recueilli par filtration a travers
des membranes PTFE Omnipore™ (Merck) de 0,20 a 0,45 pum pour une caractérisation plus

poussée. [7]

Figure 5:image SEM a) vermiculite avant exfoliation b) vermiculite aprés exfoliation. [7]



CHAPITRE 2 :

Tribologie, lubrification et frottement



1 INTRODUCTION :
Ce chapitre est consacré a la tribologie, frottement et 1’usure. Dans ce chapitre, nous
aborderons la composition et les différents types de lubrifiants, les mécanismes d'usure des

surfaces en contact, ainsi que les méthodes de mesure de l'usure et de la friction.

2 LATRIBOLOGIE :

En 1966, PETER JOST a introduit le terme « tribologie » qui dérive du mot grec « TRIBOS »
signifiant « frotté ». [10]

La tribologie est la science qui étudie les phénoménes de frottement, d'usure et de
lubrification des surfaces en mouvement relatif. Elle comprend également I'étude des
interactions entre les matériaux en contact et I'impact des propriétés physiques, chimiques et
mécaniques sur les performances de ces surfaces. La tribologie est appliquée dans de
nombreux domaines industriels tels que I'aéronautique, I'automobile, I'énergie, la mécanique,
les matériaux, la nanotechnologie et les technologies de I'information et de la communication.
Les avancées récentes en tribologie comprennent I'utilisation de nouveaux matériaux pour
réduire l'usure et le frottement, l'optimisation de la lubrification pour améliorer les
performances et la durée de vie des machines, ainsi que le développement de modéles

numeériques pour prédire le comportement des systemes tribologiques. [11]

3 LA LUBRIFICATION: :

La lubrification est un processus qui consiste a reduire le frottement et l'usure des surfaces en
contact en introduisant un film liquide ou solide, appelé lubrifiant, entre ces surfaces. Le
lubrifiant permet de minimiser les forces de frottement qui se produisent lorsque deux
surfaces en contact se déplacent I'une contre l'autre, en créant une couche protectrice qui
empéche le contact direct entre ces surfaces.

La lubrification peut étre réalisée avec différents types de lubrifiants, tels que des huiles
minérales ou synthétiques, des graisses, des liquides ioniques, des polyméres ou méme des
gaz. Les lubrifiants peuvent étre introduits dans les surfaces en contact par différents moyens,
tels que le trempage, le pinceau ou le systeme de lubrification centralisé.

La lubrification est essentielle pour réduire lI'usure, prolonger la durée de vie et améliorer les
performances des équipements mécaniques, tels que les moteurs, les transmissions, les boites
de vitesses, les roulements, les pompes, les compresseurs et les turbines. La sélection et
I'application correctes des lubrifiants peuvent contribuer a réduire les codts de maintenance, a

augmenter la fiabilité et a améliorer I'efficacite énergétique des machines. [12]
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Viscosité p

Figure 6:contact lubrifié. [10]

3.1 COMPOSITION DES LUBRIFIANTS :
Les lubrifiants sont composés d'une base d'huile et d'additifs qui leur conférent des propriétés
specifiques. La composition exacte des lubrifiants peut varier en fonction de leur application

et de leurs spécifications, mais voici quelques-uns des composants couramment utilisés :
1. Base d'huile : huile minérale, huile synthétique, huile végétale, etc.

2. Additifs anti-usure : zinc, phosphore, soufre, molybdéne, etc.

3. Additifs antioxydants : phénols, amines, etc.

4. Additifs anticorrosion : zinc, soufre, phosphore, etc.

5. Additifs améliorant I'adhérence : agents de friction, etc.

6. Additifs pour la réduction de l'usure : polymeres, fluoropolymeres, etc.

7. Additifs améliorant les propriétés de viscosité : polymeéres, polymeéres de haute
performance, etc.

La combinaison de ces composants varie selon les applications spécifiques pour lesquelles le
lubrifiant est utilisé, et peut étre ajustée pour répondre a des exigences particuliéres telles que

la température, la pression et la charge.
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3.2 GENERALITE SUR LES HUILES MINERALES :

Les huiles minérales sont des huiles lubrifiantes produites a partir de pétrole brut, qui est
raffiné et traité pour obtenir une huile de base ayant les propriétés souhaitées. Elles sont
largement utilisees comme lubrifiants dans de nombreuses applications industrielles et
automobiles, en raison de leur colt relativement faible et de leur disponibilité.

Cependant, les huiles minérales sont souvent critiquées pour leur impact environnemental et
leur performance limitée dans certaines applications extrémes. Des alternatives plus durables,
telles que les huiles synthétiques et les huiles végeétales, gagnent en popularité. Les fabricants
d'huiles minérales cherchent également a améliorer leurs produits en ajoutant des additifs et
en utilisant des procédés de raffinage plus efficaces pour réduire leur impact environnemental

et améliorer leur performance. [13]

3.3GENERALITE SURLES HUILES SYNTHETIQUES :

Les huiles synthétiques sont des lubrifiants de haute performance qui sont fabriqués a partir
de composés chimiques de base et qui sont congus pour offrir des performances supérieures a
celles des huiles minérales traditionnelles. Elles sont utilisées dans une large gamme
d'applications, y compris dans l'industrie automobile, l'aviation, la marine, l'industrie
pétroliére et gazieére, et dans de nombreuses autres industries.

Les huiles synthétiques offrent de nombreux avantages, notamment une stabilité thermique et
une résistance a l'oxydation supérieure, une viscosité plus stable sur une plage de
températures plus large, une excellente fluidité a basse température, une résistance a l'usure
accrue, et une meilleure économie de carburant. Elles sont également plus respectueuses de
I'environnement car elles ont tendance a durer plus longtemps que les huiles minérales, ce qui
réduit les déchets et les émissions de CO2.

Il existe plusieurs types d'huiles synthétiques, y compris les esters, les polyalphaoléfines
(PAO), les polyglycols, les huiles silicones et d'autres types moins courants. Chaque type

d'huile synthétique a des propriétés spécifiques.

3. 4AGENERALITE SUR L’HUILE DE PARAFFINE :

L'huile de paraffine, qui est également appelée huile minérale blanche, est un produit
pétrolier. Elle est incolore, inodore et sans saveur et est principalement composée
d’hydrocarbures. En raison de ses propriétés physiques et chimiques, I'huile de paraffine est
largement utilisée dans diverses applications, telles que la lubrification des machines, la

fabrication de produits pharmaceutiques et cosmétiques, la protection contre la corrosion,
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I'isolation eélectrique, etc. Elle est également utilisée comme matiere premiere pour la

production de cires, de graisses et d'autres produits derivés. [14][15]

3.4.1 LES CARACTERESTIQUE DE L’HUILE DE PARAFFINE :

Voici quelques caractéristiques de I'huile de paraffine :

e Viscosité : I'huile de paraffine a une viscosité élevée, ce qui lui confere de bonnes
propriétés de lubrification et une capacité a adhérer aux surfaces metalliques.

e Point d'éclair : I'nuile de paraffine a un point d'éclair relativement élevé, ce qui signifie
gu'elle est moins inflammable que d'autres types d'huiles.

e Point de congélation : I'huile de paraffine a un point de congélation relativement bas, ce
qui la rend liquide a des températures tres basses.

e Inodore et incolore : I'nuile de paraffine n'a pas d'odeur et n'est pas colorée, ce qui

e Larend appropriée pour une utilisation dans des produits pharmaceutiques et cosmétiques.

e Stabilité chimique : I'huile de paraffine est chimiquement stable et ne réagit pas avec de
nombreux produits chimiques courants, ce qui la rend appropriée pour une utilisation dans
des applications industrielles.

e Isolation électrique : I'huile de paraffine est un excellent isolant électrique et est utilisée
dans les transformateurs électriques pour prévenir les courts-circuits.

e Pureté : I'huile de paraffine est généralement tres pure et peut étre utilisée en toute sécurité

dans les produits pharmaceutiques et cosmétiques.

Ces caractéristiques font de I'huile de paraffine un produit polyvalent et largement utilisé dans

de nombreuses industries. [14][15]

3.5LES LUBRIFIANTS SOLIDES :

Dans certains environnements extrémes, il n’est pas possible d’utiliser des lubrifiants fluides.
C’est le cas d’applications a tres haute température ou dans 1’espace. On fait alors appel a des
lubrifiants solides. Ils sont déposés en couches entre les solides en frottement et jouent le réle
d’un troisiéme corps qui peut se cisailler facilement pour réduire le frottement et limiter
I’usure.

Les lubrifiants peuvent avoir une structure lamellaire comme le graphite ou le bisulfure de
molybdéne (MoS2) dont les couches glissent facilement 1’une sur I’autre (voir figure).
On trouve également des lubrifiants plastiques comme le PTFE (polytetrafluoro éthyléne)

dont la faible énergie de surface permet de réduire le frottement [10]
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Figure 7:Exemples de lubrifiants solides : a) graphite - b) disulfure de molybdéne [10]

4 1L’USURE :

L'usure est le processus de détérioration progressive d'un matériau ou d'un objet résultant de
I'interaction avec son environnement ou avec d'autres matériaux. Elle peut étre causée par des
frottements, des chocs, des contraintes mécaniques, des réactions chimiques ou d'autres
facteurs externes. L'usure peut affecter la performance, la durabilité et I'apparence d'un objet
ou d'un matériau, et peut conduire a des défaillances ou des pannes. Les ingénieurs et les
scientifiques étudient l'usure pour comprendre comment les matériaux se comportent dans

différents environnements et pour développer des matériaux plus résistants a l'usure.

4.1 LES MECANISMES DE L’USURE:

4.1.1 L’USURE ADHESIVE :

L'usure adhésive est un type d'usure qui se produit lorsque deux surfaces en contact glissent
I'une sur l'autre sous une pression élevée. Dans ce processus, une partie des deux surfaces est
arrachée, créant des adhérences entre les deux surfaces. Ces adhérences sont ensuite rompues,
ce qui entraine une détérioration des surfaces en contact. L'usure adhésive peut étre un
probléme majeur dans les mécanismes de frottement a haute pression, tels que les moteurs, les
transmissions et les freins. Elle peut également se produire dans des applications a faible

vitesse, comme les interfaces d'étanchéité ou les coussinets de glissement. [10]
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Figure 8: (a) Phénomeéne de 1’usure adhésive (b) 1’usure adhésive [16-10]

4.1.2 L’USURE ABRASIVE :

L'usure abrasive est une forme d'usure qui se produit lorsqu'une surface en mouvement entre
en contact avec des particules abrasives dures telles que des grains de sable, des particules de
poussiére ou des débris métalliques. Ces particules agissent comme des outils de coupe et
provoquent I'enlévement progressif de matériau de la surface en mouvement. L'usure abrasive
peut étre particulierement préjudiciable dans les systémes mécaniques ou les surfaces en
mouvement sont soumises a des charges éleveées, ce qui peut entrainer une usure rapide et une

dégradation de la performance du systéme. [10]

(a) (b)

Figure 9:(a) Mécanisme de 1’usure abrasive (b) 1’usure abrasive. [10]
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4.1.3 L’USURE EROSIVE :

L'usure érosive est un type d'usure qui résulte de I'impact de particules en mouvement
rapide, telles que des liquides, des gaz ou des solides, sur une surface solide. Ce type d'usure
peut causer des dommages importants aux surfaces exposées a des flux érosifs, entrainant une
diminution de la résistance et de la durée de vie des matériaux. Les causes courantes de
I'usure érosive comprennent les impacts de sable ou de débris dans les moteurs, les érosions
de I'eau sur les bords de la riviére et les impacts de particules dans les conduites d'écoulement
de gaz et de liquides. Les ingénieurs étudient I'usure érosive pour comprendre comment les
matériaux se comportent dans différents environnements et pour développer des matériaux

plus résistants a l'usure érosive. [10]

4.1.4 L’USURE PAR FATIGUE :

L'usure par fatigue est un phénoméne qui se produit dans les matériaux soumis a des
contraintes cycliques répétées. Elle se caractérise par la détérioration progressive du matériau
en raison des contraintes fluctuantes, méme si ces contraintes sont inférieures a la limite de
résistance du matériau. L'usure par fatigue peut se produire dans divers matériaux tels que les

métaux, les polymeres. [10]

4.1. 5 L’USURE CORROSIVE :

L'usure corrosive est une forme d'usure qui se produit lorsqu'un matériau subit une réaction
chimique avec un environnement corrosif, entrainant une détérioration de sa surface. Les
matériaux les plus couramment affectés par l'usure corrosive sont les métaux et les alliages.
Les réactions chimiques peuvent étre causées par des acides, des alcalis, des sels ou d'autres
substances chimiques présentes dans I'environnement. L'usure corrosive peut entrainer la
formation de piqgdres, d'érosion ou de fissures dans le matériau, qui peuvent a leur tour
entrainer une diminution de la performance et de la durabilité de I'objet ou de la structure en
question. Pour prévenir l'usure corrosive, il est souvent nécessaire d'utiliser des matériaux
résistants a la corrosion ou d'appliquer des revétements de protection sur la surface du

matériau. [10]
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Figure 10: (a) I’usure corrosive (b) ’'usure par fatigue [10]

4.2 LES PARAMETRES INFLUANT SUR LE TAUX D’USURE :

Le taux d'usure dépend de nombreux parameétres, notamment :

La nature et les propriétés des matériaux en contact.

La force de contact ou la pression entre les surfaces en contact.

La température et I'environnement dans lequel l'usure se produit (par exemple, la
présence de liquides corrosifs ou de contaminants).

La géométrie des surfaces en contact et la rugosité.

La lubrification ou la présence d'additifs solides.

La présence de particules étrangeres, de fissures ou d'autres imperfections dans les

matériaux.

La compréhension de ces parameétres est essentielle pour prévoir et contrdler l'usure des

matériaux et des systémes mécaniques.
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4.3 MESURE DE L’USURE :

L’usure est généralement mesurée au cours d’un test de frottement sur un tribometre. Des
techniques simples de mesure d’usure permettent d’évaluer la quantité de matiére enlevée :
e Pesée : pesée de 1’échantillon avant et apres le test de frottement au moyen d’une
Balance de précision

e Mesure de cote : Mesure de la variation de longueur d’un échantillon avant et aprés le
test de frottement, dans le cas d’une usure uniformément répartie

e Mesure du volume usé : Mesure de topographie avant et aprés test pour évaluer le

volume enlevé pour créer la piste d’usure [10]

5FROTTEMENT :

5.1 DEFINITION DE FROTTEMENT :

Le frottement est une force qui résiste au mouvement relatif ou a la tentative de mouvement
relatif entre deux surfaces en contact. Cette force est générée par les interactions entre les
aspérités des surfaces en contact et peut étre influencée par la nature et les propriétés des
matériaux en contact, ainsi que par les conditions environnementales telles que la température
et I'numidité. Le frottement peut entrainer une usure des surfaces en contact, ainsi que la

génération de chaleur et de bruit.

5.2 LES MECANISMES DE FROTTEMENT :

Il existe plusieurs mécanismes de frottement, voici quelques-uns :

1. Frottement sec : Ce mécanisme de frottement se produit lorsque deux surfaces en contact
glissent I'une sur l'autre sans lubrification. Il est caractérisé par une forte force de frottement et

une usure importante des surfaces en contact.

2. Frottement fluide : Ce mécanisme de frottement se produit lorsque deux surfaces en contact
sont séparées par un fluide, tel que I'nuile ou I'eau. Il est caractérise par une faible force de

frottement et une usure moindre des surfaces en contact.

3. Frottement de roulement : Ce mécanisme de frottement se produit lorsque deux surfaces en
contact roulent I'une sur l'autre, comme dans le cas des roues d'une voiture. Il est caractérisé

par une faible force de frottement et une usure minimale des surfaces en contact.
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4. Frottement mixte : Ce mécanisme de frottement se produit lorsque les surfaces en contact
glissent et roulent simultanément. 1l est caractérisé par des forces de frottement variables et

une usure variable des surfaces en contact.

Ces mecanismes de frottement sont importants pour comprendre les interactions entre les
surfaces en contact et pour développer des matériaux et des lubrifiants qui réduisent la friction

et l'usure.

5.3 MESURE DE FROTTEMENT :

Le facteur de frottement se mesure au moyen d’un tribométre. La figure (5) présente un
tribomeétre pion-disque qui est parmi les appareils les plus couramment utilisés. Il se compose
d’un arbre en rotation a vitesse variable sur lequel se fixe un disque constituant le premier
matériau a tester. Un pion réalisé avec le deuxieme matériau du couple tribologique se monte
sur un support équiper d’un capteur de force normale et tangentielle. Une Force normale est
appliquée au support de maniere a presser le pion sur le disque. Puis le Disque est mis en

rotation et la force tangentielle est mesurée [10].

Chargement

Capteurde force
normale et tangentielle

Pion

Disque

Figure 11:un tribometre pion sur disque. [10]
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CHAPITRE 3 :
Etat de ’art sur Les matériaux
bidimensionnels comme lubrifiants

solides



1 INTRODUCTION :

Les matériaux & structure stratifié tels que le graphite et le MoS», sont souvent utilisés
comme lubrifiants solides [17]

Les atomes d'une méme couche atomique sont liés de maniére covalente, ce qui confére a la
structure monocouche son module et sa résistance élevés. De plus, les nanomatériaux
bidimensionnels (2D) ont des surfaces spécifiques plus élevées par rapport aux autres
matériaux nanostructures. Cela leur permet de couvrir une plus grande surface que les autres
nanomatériaux lorsqu'ils sont absorbés sur une surface de substrat, réduisant ainsi le
potentiel de contact direct avec les surfaces de frottement et réduisant la quantité de friction
entre elles. [17-18]

Les progres des technologies de modification de surface ont fourni de nouvelles fagons de
disperser uniformément les structures en couches dans les milieux liquides de base. De plus,
les techniques d'isolation monocouche pour la synthese de structures monocouches et de
structures multicouches ont amélioré notre compréhension des interactions entre les
surfaces de nano feuilles et d'autres matériaux. Ces développements encouragent de
nouvelles investigations sur les propriétés tribologiques des nanomatériaux 2D entant
qu'additifs lubrifiants [17-18]

2LES MATERIAUX BIDIMENSIONNELS COMME LUBRIFIANTS SOLIDES :

2.1 MAXENENE COMME LUBRIFIANT SOLIDE :

L'article de Yang et al [19], présente une étude sur les propriétés tribologiques du TizCs
bidimensionnel.

Les propriétés tribologiques du TisC, bidimensionnel ont été étudiées en utilisant un
tribomeétre a bille sur disque. Les résultats ont montré que le TisC, bidimensionnel présente
des propriétés tribologiques améliorées par rapport a celles du TizAIC, tridimensionnel. En
particulier, le TisC> bidimensionnel présente une friction plus faible et une usure plus lente
que le TizAlCo.

Les chercheurs ont également étudié l'effet de la concentration d'additif de TizCs
bidimensionnel sur les propriétés tribologiques de I'huile de base. Les résultats ont montré que
I'ajout de TizC, bidimensionnel dans I'huile de base peut considérablement réduire la friction

et l'usure.

En conclusion, cette étude montre que le TisC. bidimensionnel peut étre utilisé comme un

additif potentiel pour améliorer les propriétés tribologiques de I'huile de base. Les résultats
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suggerent que le TisC, bidimensionnel a un grand potentiel pour étre utilisé dans les

applications de lubrification et de friction.
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Figure 12:coefficient de frottement en fonction de concentration de Ti3C2 dans I’huile de
base. [19]

2.2 LE GRAPHENE COMME LUBRIFIANT SOLIDE :

L'article de Berman et al [20] présente une étude sur I'effet du graphene sur le frottement et
I'usure des paires de tests en acier dans un environnement d'air humide. Trois expériences
modeles ont été réalisées pour évaluer les performances : (1) acier contre acier, (2) acier
contre graphéne traité en solution (SPG) sur acier immergé dans une solution liquide de SPG,
et (3) acier contre SPG sur acier avec une alimentation intermittente de gouttes de SPG tous

les 400 cycles.

Les resultats ont montré que I'ajout de SPG réduisait significativement I'usure des surfaces en
acier et le frottement a l'interface tribologique. L'analyse de la trace d'usure par imagerie et
spectroscopie Raman a révélé la suppression du pic d'oxyde de fer et la présence de graphéne.
Ces résultats indiquent un effet de passivation d0 aux couches de graphéne, qui non seulement
contribuent a réduire la tribocorrosion et I'usure, mais facilitent également le cisaillement et

réduisent le frottement.
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Les tests effectués avec une solution de SPG liquide apres traitement a I'éthanol ont montré
une réduction du coefficient de frottement a 0,2. Cependant, les tests avec un lubrifiant
d'éthanol pur ont entrainé un coefficient de frottement plus élevé (0,4) et une usure
importante, ce qui suggere que c'est le graphene qui est responsable de la réduction du
frottement.

Les expériences avec une alimentation périodique de gouttes de SPG tous les 400 cycles ont
maintenu un faible coefficient de frottement d'environ 0,15. Cette réduction du frottement est
Attribuée a la présence continue de couches de graphéne dans l'interface de contact. Les
résultats indiquent également que les faibles valeurs de frottement peuvent étre maintenues
pendant une période prolongeée. Il a été observé que la durée entre les ajouts de solution de
SPG augmentait avec le temps, ce qui suggeére la formation d'une tribocouche stable.

En conclusion, cette étude démontre I'effet réducteur du frottement du SPG. Le graphene se
révele ainsi étre une nouvelle classe de lubrifiant pour les surfaces en acier et potentiellement
pour d'autres surfaces métalliques. Il présente des avantages tels que la résistance a la
corrosion, la faible toxicité et la facilité d'application.

Air, 30% humiciity
2N load

104

0.8 4

0~ Steel vs Steel
—O— Steel vs SPG/Stee! m SPG
= Steel vs SPG/Steel with

adding SPG every ~400 cycles
~O— Steel vs Steel in ethanol

06

200 00

¢ 1 Cycles

Figure 13: Coefficients de frottement (I) pour une paire d'essais en acier auto-accouplée dans
I'air humide sans SPG, sans SPG dans I'éthanol, avec SPG dans une solution d'éthanol et avec
alimentation intermittente en SPG. De plus, les résultats COF pour I'acier. [20]
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2.3 L’OXYDE DE GRAPHENE COMME LUBRIFIANT SOLIDE :

De maniére similaire au graphene, les nanofeuilles d'oxyde de graphene peuvent étre
directement utilisées comme lubrifiant solide et offrent d'excellentes performances
tribologiques a I'échelle micro/macro. En ce qui concerne les méthodes expérimentales

utilisées pour caractériser les performances tribologiques a I'échelle micro/macro. [21]

ETUDE1:

Dans l'article de (Eswaraiah et al) [21] le coefficient de frottement (COF) des nano lubrifiants
a base de graphéne, y compris I'huile de base, a été mesuré a l'aide d'un tribométre a quatre
billes. Les résultats sont présentés dans la (Figure 20).

Les résultats montrent que le COF de l'huile de base était d'environ 0,1. Lorsque la
concentration de graphéne augmente dans I'huile, le COF diminue initialement de maniere
significative jusqu'a atteindre une valeur extrémement faible a une concentration particuliere,
puis il augmente a mesure que la concentration de graphene dans I'huile augmente. Cette
diminution améliorée du coefficient de frottement des nano lubrifiants a base de graphéne
peut étre attribuée a la structure en couches du graphite et a son autolubrification. Les feuilles
de graphene, composées de couches de 12 nm d'épaisseur, peuvent agir comme des nano-

roulements entre les piéces en mouvement et réduire le frottement.

Des études antérieures ont également montré une réduction du COF pour des nano lubrifiants
a base de graphéne. Par exemple, Lin et al. Ont rapporté une diminution du COF de 0,17 a
0,19 (pour I'huile de base) a 0,12 (pour 0,075 % en poids de MGP). [22]

De plus, l'article mentionne que l'ajout de graphéne a I'huile de base permet de réduire la
température lors des essais de frottement. Par exemple, la température reste autour de 35 °C a
une charge de 1400 N pour un nano lubrifiants a base de graphéne, tandis qu'elle atteint 60 °C
pour I'huile de base seule. Cela peut étre attribué a I'effet de polissage du graphéne, qui réduit

le coefficient de frottement et limite ainsi I'augmentation de température.

Le mécanisme de lubrification des nano fluides d'huile moteur a base de graphéne est attribué
a la formation d'un film de lubrification continu composé de graphene entre les surfaces en
mouvement. Le graphéne, en raison de sa géométrie plane, peut facilement glisser entre les
surfaces dans I'huile, réduisant ainsi le frottement. Cependant, il est important de noter que

I'efficacité de la réduction du frottement et de I'usure dépend de la concentration optimale de
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graphene dans I'huile de base. Une concentration excessive de graphene peut entrainer

I'agrégation des particules et augmenter I'usure et le frottement entre les surfaces.
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Figure 14: les propriétés tribologiques des nano fluides a base d’huile de moteur contenant de
graphéne (a) le coefficient de frottement (b)le diamétre de ’empreinte de 1’usure (c)la
capacite de la charge.[21]

ETUDE 2 :

L’article publié par Song et al [23] aborde les propriétés tribologiques des nanomatériaux tels
que l'oxyde de graphéne et les sphéres de carbone utilisés comme additifs lubrifiants. L'accent
est mis sur I'analyse du coefficient de frottement (COF) de ces matériaux.

Dans I'étude, les chercheurs ont ajouté de I'oxyde de graphéne et des sphéres de carbone a de
I'nuile de tournesol, puis ont évalué les propriétés tribologiques en fonction de leur
concentration respective. lls ont observé que les deux additifs nanométriques présentaient une

Bonne stabilité de dispersion pendant une période de 12 jours. Figure
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Figure 15: Photographies numériques de la dispersion de 0,3 % en poids de GO et de 0,3 %
en poids de CSs dans un lubrifiant a base d'huile de graines de tournesol. Le temps de chaque
image est indiqué sur la bouteille d'échantillon respective. [23]
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Figure 16: Coefficient de frottement de I'huile de graines de tournesol contenant différentes
concentrations de GO et de CSs sous une charge spécifique [500 g (5 N)] et une vitesse de
rotation [300 tr/min (0,094 m/s)]. [23]
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Figure 17: Coefficient de frottement de 0,3 % en poids de GO et de 3,0 % en poids de CSs en
fonction de différentes vitesses de rotation (100 a 500 tr/min) sous une charge spécifique (500

9).[23]

Le coefficient de frottement diminue avec l'augmentation de la concentration en oxyde de
graphene (GO). Cependant, le coefficient de frottement commence a augmenter lorsque la
concentration en GO dépasse 0,3 % en poids. Par conséquent, la concentration optimale en
GO pour réduire le frottement est de 0,3 %. De plus, on observe que le coefficient de
frottement de I'huile de graines de tournesol contenant du GO tend a rester horizontal et stable
autour de 3 minutes, ce qui peut étre attribué a la formation de films de transfert de GO sur la

surface usée de la plaque d'acier et de la bille d'acier.

La figurel7 illustre le coefficient de frottement en fonction de la concentration de sphéres de
carbone (CS) allant de 0,5 % a 3,0 % en poids, a 300 tours par minute sous une charge de 5 N
pendant 30 minutes. L'ajout de CS a peu d'effet sur la réduction du coefficient de frottement
de I'huile de graines de tournesol. Lorsque la concentration est inférieure a 2,0 % en poids, le
coefficient de frottement est lIégerement plus élevé que celui de I'huile de graines de tournesol
seule. A une concentration de 3,0 % en poids de CS, le coefficient de frottement est
Iégérement inférieur a celui de I'huile de graines de tournesol pure. Aprés 12 minutes, le

coefficient de frottement de I'huile de graines de tournesol contenant des CS se stabilise.
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De plus, le coefficient de frottement de I'huile de base contenant 0,3 % en poids de GO et 3,0
% en poids de CS est étudié a différentes vitesses de rotation dans la figure 6. Le coefficient
de frottement diminue légérement avec l'augmentation de la vitesse de rotation jusqu'a 400
tours par minute. Cependant, lorsque la vitesse de rotation dépasse 400 tours par minute,

Le coefficient de frottement commence a augmenter. Le coefficient de frottement de I'huile de
base avec 0,3 % en poids de GO reste dans une petite plage de 0,025 a 0,04, ce qui indique un
effet constant des additifs sur la réduction du frottement.

En termes de performance tribologique, I'oxyde de graphene a surpassé les sphéres de carbone
en termes de COF minimal atteint. Une concentration de 0,3 % en poids d'oxyde de graphene
a permis d‘atteindre un COF minimum d'environ 0,08. Cela indique que I'oxyde de graphene a

une capacité remarquable a réduire le frottement entre les surfaces en mouvement.

Il convient de noter que I'étude a souligné que la stabilité de dispersion des nanomatériaux
dans I'huile est un aspect essentiel a prendre en compte pour maintenir les performances
tribologiques a long terme. Une bonne dispersion empéche la ré-agglomération des

nanomatériaux, ce qui peut compromettre leur efficacité lubrifiante.

En résumé, l'article met en évidence les avantages potentiels de lI'oxyde de graphéene et des
spheres de carbone en tant qu'additifs lubrifiants. Ces nanomatériaux peuvent réduire de
maniere significative le coefficient de frottement et améliorer les propriétés tribologiques

lorsqu'ils sont dispersés de maniére stable dans I'huile de base.

3 L’INFLUENCE DE LA CHARGE SUR LES PROPRIETE TRIBOLOGIQUE :
L'utilisation de matériaux a structure bidimensionnelle (2D) dans le domaine de la
lubrification suscite un intérét croissant.

Une étude menée par Yang et al [19], Dans cette étude, les chercheurs ont examiné les
comportements tribologiques du TizC> exfolié en tant qu'additif de lubrification dans une
huile de base a I'aide d'un testeur de frottement et d'usure de type UMT-2 (bille sur plaque).
Le TisC2 en couches 2D présentait une épaisseur tres faible, se présentant sous forme de

couches individuelles ou d'empilements de plusieurs couches.

Les résultats de I'étude ont révélé que le TizC, en couches 2D pouvait considérablement
améliorer les propriétés de réduction de friction et de résistance au frottement de I'huile de

base, en particulier avec une concentration de 1,0% en poids de TisC,. Ces résultats sont d'une
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grande importance pour la conception de nouveaux matériaux lubrifiants en couches 2D,

capables de répondre aux besoins émergents dans les applications pratiques.
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Figure 18:Coefficient de frottement en fonction de la charge appliquée pour huile de base
avec différentes concentrations de TisCz [19]

La figure illustre I'effet de la charge appliquée sur le coefficient de friction de I'huile de base
avec différentes concentrations de TisCo. Le coefficient de friction de I'huile de base
augmente presque linéairement avec la charge appliquée. Dans la plage de charges appliquées
de 8 N a 20 N, le coefficient de friction augmente légérement car la charge accrue s'oppose a
la formation de films d'huile entre les surfaces en contact. Cependant, lorsque la charge
appliquée dépasse 20 N, le coefficient de friction de I'huile de base contenant du TizCz en
deux dimensions reste inchangé. La raison en est que, sous des charges appliquées élevées, le
Ti3C2 en deux dimensions peut former une couche a la surface de la piéce en contact, ce qui
permet non seulement un effet de lubrification, mais également d'éviter le contact direct entre
les surfaces en contact. Autrement dit, la propriété de réduction du coefficient de friction de
I'nuile de base sous faible charge appliquée est principalement due a I'effet de lubrification,
tandis que sous des charges appliquées élevées (20 N a 30 N), la formation d'un film d'huile
est la principale raison pour laquelle I'huile contenant du TisC, présente une excellente
réduction du coefficient de friction. Il convient de noter que le coefficient de friction est un

parameétre clé pour évaluer les performances de lubrification.
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Figure 19:images SEM des surface usees des aciers lubrifié par de hiles de base a) huile de
base avec 0 .5 wt% b) ,1 .0 wt% (c), et 6.0 wt % (d) Ti3C2 sous la charge appliqué 15 N. [19]

4 L’INFLUENCE DE L’HUMIDITE SUR LES PROPRIETES TRIBOLOGIQUE :

Outre l'utilisation exclusive de nanofeuilles d'oxyde de graphene en tant que lubrifiant solide,
il existe également d'importantes activités de recherche dans le domaine des revétements
composites. En ce qui concerne les revétements composites a base de polymeéres, Saravanan et
al. [24] ont fabriqué des revétements en couches alternées d'oxyde de graphene et de
polyéthyléneimine (PEI) avec 5, 10 et 15 bilayers. Par la suite, ils ont testé leurs performances
tribologiques dans des conditions d'air, de vide, d'hydrogéne et d'azote. Comme le montre la
figure 4, le coefficient de frottement était généralement plus faible en cas de glissement a sec
par rapport aux conditions plus humides, ce qui était contradictoire par rapport a la
compréhension courante pour les revétements de graphite et de carbone de type diamant. Pour
des conditions d'azote sec, des états super lubrifiants avec des coefficients de frottement
inférieurs a 0,01 ont été détectés pour les revétements avec 15 bilayers. Ces résultats ont été
attribués a la formation de rouleaux vérifiée par microscopie électronique a transmission
haute résolution (HR-TEM), ce qui leur permet d'agir comme des nano-roulements. Les
simulations DFT ont montré que I'humidité relative avait un effet significatif sur la
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passivation de I'hydrogene résultante, ce qui, a son tour, affectait directement les
performances de frottement (Saravanan et al. 2016).
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Figure 20: Evolution du coefficient de frottement (COF) en fonction des cycles de glissement
pour les revétements composites (PEl/graphene oxyde) n testés et dans différentes
atmospheéres a) air, b) vide, ¢) d) hydrogéne sec et €) azote sec. [24]

Dans ce contexte, "n™ indique le nombre de bicouches de PEIl/graphéne oxyde, comprenant 5
(courbes bleues), 10 (courbes rouges) et 15 bicouches (courbes noires), tandis que les courbes

vertes représentent les mesures de référence avec des substrats d'acier nu [24]
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CHAPITREO4 :
Partie expéerimentale élaboration et

caractérisation



1 INTRODUCTION :
Ce travail a été réalisé au niveau de laboratoire science des matériaux SDM et le Laboratoire
d'Etudes et de Recherche en Technologie Industrielle (LERTI) de I'Université de Blida 1.

L'objectif principal de cette partie expérimentale était d'étudier I'exfoliation de la vermiculite
et son impact sur la tribologie. Le chapitre correspondant se concentrera sur le protocole
expérimental, les techniques et les méthodes utilisées pour exfolier la vermiculite. L'idée était
d'utiliser la vermiculite exfoliée comme lubrifiant solide, en la combinant avec de I'huile de

paraffine.

Plusieurs tests ont été réalisés afin de déterminer le milieu de dispersion optimal pour la
vermiculite exfoliée. Ensuite, une technique expérimentale basée sur la tribologie a été
appliquée aux échantillons en acier (100Cr6) et (430C) préalablement polis. L'objectif était de

mesurer le coefficient de frottement et le taux d'usure.

2LA COMPOSITION CHIMIQUE DES ECHANTILLONS :

2.1 ACIER 100Cr6 :

La barre de 100Cr6 est un acier au chrome, utilisé principalement pour la fabrication de
roulements a billes. L'oxydation de la barre de 100Cr6 peut se produire en présence d'oxygene
et d'humidité, ce qui entraine la formation d'oxyde de fer, communément appelé rouille.
L'acier 100Cr6 contient du chrome, qui est un élément allié pour augmenter la résistance a la
corrosion. Le chrome forme une couche protectrice d'oxyde de chrome a la surface de l'acier,

qui agit comme une barriere contre la corrosion.[26]

Tableau 3: La composition chimique de I'acier 100Cr6. [26]

Carbone (C) | Silicium (Si) | Manganése (Mn) | Phosphore (P) | Soufre (S) | Chrome (Cr)

0,93-1,05% | 0,15-0,35% 0,25-0,45% 0,025% 0,03% 1,35-1,60%
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2.2 ACIER INOXYDABLE 430C :
L'acier inoxydable 430C est une cateégorie spécifique d'acier inoxydable ferritique. I
appartient a la famille des aciers inoxydables au chrome. La désignation "430C" fait référence

a sa composition chimique et a ses propriétés spécifiques.

L'acier inoxydable 430C contient généralement environ 17% de chrome, ce qui lui confeére
une bonne résistance a la corrosion. Il présente également une faible teneur en carbone, ce qui

améliore sa soudabilité et sa formabilité.

Ce type d'acier inoxydable est principalement utilisé dans des applications nécessitant une
résistance a la corrosion moyenne. Il est également utilisé dans des environnements ou une

résistance élevée a la chaleur n'est pas requise.

Il convient de noter que l'acier inoxydable 430C peut varier légerement en termes de
composition et de propriétés selon les normes et les spécifications spécifiques de chaque

fabricant.

Tableau 4 : la composition chimique typique pour I'acier inoxydable 430C.[27]

Carbone | Silicium Manganese | Phosphore | Soufre | Chrome
0.08% | 1.00% 1.00% 0.040% 0.030% | 16-18%

3 PREPARATION DES ECHANTILLONS :

3.1 DECOUPAGE DES ECHANTILLONS :

Les échantillons ont été découpés a partir d'une barre d'acier (100Cr6) d'un diamétre de 25
mm.

De plus, d’autres échantillons ont été découpés a partir d'une tole d'acier inoxydable ferritique
430C dans l'atelier du département de mécanique de I'Université Saad Dahleb Blida 1. Pour ce

faire, une guillotine a été utilisée, comme illustré dans la Figure 21.
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Figure 21: Découpage des échantillons par une guillotine.

3.2 LE POLISSAGE :

3.2.1 POLISSAGE PAR PAPIER ABRASIF :
Ce travail a été réalisé au niveau de laboratoire SDM de "université SAAD DAHLEB BLIDA

Le polissage est une opération visant a affiner les rayures afin de pouvoir observer la
microstructure de matériaux ce dernier a été effectuée avec des papiers abrasifs en carbure de
silicium (Sic) de différentes granulométries : 80, 280,400, 600, 800, 1200,1500 pour obtenir
une surface plane. On a utilisé une polisseuse (Figure22)

Figure 22: polisseuse utilisée pour le polissage.

3.2.2 POLISSAGE DE FINITION :
Un polissage de finition en alumine (A1203) d’une granulométrie de 2pum puis par la solution

diamantée de 3um, 1 um, 0.25 um pour un effet miroir.
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(a) (b) (c)

C—

Figure 23: les solutions diamantées, a/ solution de 3, b/solution de 1y, c/solution de 0.25.

(a) (b)

Figure 24: résultat de polissage (a) échantillon avant polissage (b) échantillon apres
polissage.

4. METHODE D’EXFOLIATION DE LA VERMICULITE :
1. Préparation de la vermiculite :

- Un gramme de vermiculite a été ajouté a une solution d'HCI dilué.

- La solution a été placée sur un agitateur pendant 21 heures a une vitesse moyenne et a
température ambiante.

- Apres l'agitation, il a été observé que I'agitation seule était insuffisante, alors la solution a
été transférée dans un bain a ultrasons pendant 1 heure et 10 minutes.

- La solution a ensuite été filtrée a lI'aide d'un papier filtre placé dans un entonnoir.
2. Lavage de la vermiculite :

- Pour éliminer la couleur jaune, un lavage a été effectue cing fois de maniere répetée.

- Chaque lavage a été réalisé en rincant la vermiculite avec de I'eau distillé.
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3. Séchage de la vermiculite :
- La vermiculite a été laissée a sécher dans une étuve a une température appropriee.

- Une fois seche, la vermiculite exfoliée a été récupérée pour les analyses ultérieures.

La pésé IL’ajoute

Figure 25: (a) la pesé de 1g de vermiculite/(b) 1’ajoute de 1g de vermiculite dans HCI

(a) (b)

Le lavage Le sechage




Figure 27: (a) le lavage avec I’eau et 1’éthanol (b) le séchage de la vermiculite dans 1’étuve.

(A

b e

i

Vermiculite exfoliée

Figure 28:la vermiculite exfoliée.

Le traitement par ultrason a été effectué avec les conditions suivantes :
e Bain remplis a fond avec de 1’cau.

e Température 28°C.

e Durée de I’opération est de 1h 10 min.

e La puissance de la fréquence est standard.

5TECHNIQUE DE CARACTERISATION :
Apres récupération des échantillons ces derniers ont subi plusieurs tests afin de déterminer les
différentes propriétés microstructurales, Une caractérisation microstructurale par diffraction

des rayons X (DRX), observation et analyse chimique par fluorescence des rayons X (XRF).

5.1 CARACTERISATION PAR DIFFRACTION DES RAYONS X (DRX) :
La diffraction des rayons X est I'un des phénomenes clés utilisés dans la caractérisation des
matériaux. Elle est basée sur la capacité des rayons X a se diffracter lorsqu'ils interagissent

avec un réseau cristallin. Voici les principaux aspects de la diffraction des rayons X :
1. Principe de la diffraction des rayons X : Lorsque des rayons X rencontrent un cristal, ils

interagissent avec les atomes présents dans le cristal. Ces interactions conduisent a une

diffusion constructive des rayons X, qui se produit lorsque les ondes des rayons X diffractés
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sont en phase les unes avec les autres. La diffraction constructive se produit lorsque les

conditions de Bragg sont satisfaites.

2. Conditions de Bragg : Les conditions de Bragg sont donnees par I'équation
N = 2dncisin(0)

Ou:

n : est un entier appelé ordre de diffraction,

A : est la longueur d'onde des rayons X,

d : est la distance entre les plans de la structure cristalline

0 : est I'angle de diffraction.

L'équation de Bragg montre que les rayons X sont diffractés de maniere constructive
uniquement lorsque la différence de chemin optique entre les différents plans du cristal est un

multiple entier de la longueur d'onde.

3. Patron de diffraction : Lorsque les rayons X sont diffractés par un cristal, ils forment un
motif caractéristique de taches de diffraction. Ce motif est enregistré sur un détecteur, tel
qu'un film photographique ou un détecteur électronique, et peut étre analysé pour déterminer
la structure cristalline de I'échantillon. Les positions angulaires et les intensités des taches de
diffraction fournissent des informations sur la géométrie et I'arrangement des atomes dans le

cristal.

4. Analyse de la diffraction des rayons X : L'analyse des données de diffraction des rayons X
implique souvent la transformation de l'espace réciproque en utilisant la transformée de
Fourier. Cela permet d'obtenir le motif de densité électronique tridimensionnel du cristal, a
partir duquel la structure atomique peut étre déduite. Des techniques avancées telles que la
diffraction des rayons X a grand angle (WAXS) et la diffraction des rayons X a petit angle
(SAXS) peuvent également étre utilisées pour caractériser des structures de plus grande

échelle.
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5.2 CARACTERISATION PAR FLUORESCENCE DES RAYONS X (XRF) :

La caractérisation par fluorescence des rayons X (XRF, acronyme de l'anglais X-ray
Fluorescence) est une technique couramment utilisée pour déterminer la composition
chimique des matériaux. Elle repose sur le principe de I'excitation des atomes par des rayons

X et I'émission subséquente de rayonnement X caractéristique.

Voici les principaux aspects de la caractérisation par XRF :

1. Excitation des atomes : Dans la caractérisation par XRF, I'échantillon est exposé a un
faisceau de rayons X de haute énergie. Ces rayons X ont suffisamment d'énergie pour éjecter
les électrons des couches internes des atomes constituant I'échantillon.

2. Emission de rayonnement X caractéristique : Lorsque les électrons des couches internes
sont éjectés, des trous électroniques sont créés. Pour combler ces trous, des électrons
provenant des couches externes tombent vers les niveaux d'énergie inférieurs, émettant ainsi
des rayons X caractéristiques. Chaque élément chimique a des niveaux d'énergie spécifiques
associés a ces transitions électroniques, ce qui permet d'identifier les éléments présents dans
I'échantillon.

3. Spectre de fluorescence des rayons X : Le rayonnement X émis est mesuré a l'aide d'un
détecteur qui enregistre l'intensité des différents rayons X caractéristiques. Cela permet de
générer un spectre de fluorescence des rayons X qui représente les éléments présents et leurs
concentrations dans I'échantillon.

4. Analyse quantitative : La caractérisation par XRF peut également étre utilisée pour
effectuer une analyse quantitative de la composition chimique de I'échantillon. Cela est
possible grace a I'étalonnage du systeme a l'aide d'échantillons de référence de compositions
connues. En comparant les intensités des raies de fluorescence des rayons X de I'échantillon
inconnu avec celles des échantillons de référence, il est possible d'estimer les concentrations
des éléments présents.

La caractérisation par XRF est appréciée pour sa rapidité, sa non-destructivité (dans de
nombreux cas), sa large gamme d'éléments détectables et sa capacité a fournir des résultats
quantitatifs. Elle permet d'obtenir des informations précieuses sur la composition chimique
des matériaux, ce qui aide a la fois a la recherche fondamentale et aux applications pratiques

dans de nombreux domaines.
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6LES ESSAIS TRIBOLOGIQUES :
6.1 PREPARATION DE LA SOLUTION (HUILE DE PARAFINE+VERMICULITE) :
Il a été réalisé une préparation de la solution en utilisant de I'nuile de paraffine et de la

vermiculite exfoliée avec différents pourcentages. Les étapes suivantes ont été suivies :

1. Une quantité de 20 ml d'huile de paraffine a été pesée avec une balance de précision.

2. En fonction du pourcentage désiré de vermiculite exfoliée, la quantité appropriée de
vermiculite a été pesée et ajoutée a I'huile de paraffine dans un bécher. Les pourcentages

pour chaque échantillon ont été notés.

3. La solution d'huile de paraffine et de vermiculite exfoliée dans le bécher a été
soigneusement mélangée en utilisant un homogénéisateur. L'objectif était d'obtenir une

dispersion homogeéne des particules d'argile dans I'huile.

4. Pour continuer a disperser la solution, un bain ultrason a été utilisé. Des cycles répétés
d’homogénéisation et de bain ultrason ont été effectués pour une meilleure dispersion. Par
exemple, deux cycles de 2 minutes de malaxage ont été suivis de 2 minutes de bain
ultrason, puis un cycle plus long de 10 minutes de malaxage a été suivi de 10 minutes de

bain ultrason. Les durées spécifiées pour chaque cycle ont été respectées.

Gréce a ces étapes, des solutions contenant différents pourcentages de vermiculite exfoliée
dans I'huile de paraffine ont été préparées. Ces solutions dispersées peuvent maintenant
étre utilisées pour caractériser les propriétés tribologiques de la vermiculite exfoliée en tant
qu'additif lubrifiant.
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Le mélange

La dispersion

Figure 30:le mélange de la solution avec un homogénéisateur (b) la dispersion de la solution

avec un bain a ultrason.

Les essais tribologiques ont été réalisés (au niveau du Laboratoire études et Recherche en
Technologie Industrielle LERTI - Université de Blida 1) en configuration plan bille-disque a

I’aide d'un tribometre de marque ANTON PAAR doté d’un logiciel sur pc

Tableau 5 : les parametres des essais tribologiques

Parametre Valeur
Vitesse de glissement (cm/s) 100
Charges normal (N) 20
Distance de glissement (m) 500

Atmosphére L’air
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7 LE MILIEU DE DISPERSION DE LA VERMICULITE :
Les étapes suivantes ont été effectuées pour mélanger la vermiculite avec I'eau distillée,

I'éthanol, I'acétone et le propanol :

1. Une quantité de 0,015 g de vermiculite a été ajoutée a 5 ml d'eau distillée, d'éthanol,

d'acétone et de propanol respectivement, dans des tubes séparés.

2. Les solutions de vermiculite dans chaque solvant ont été laissées a se disperser dans un bain

a ultrasons pendant une durée de 10 minutes.

Apres cette étape, les résultats de dispersion ont été obtenus et peuvent étre visualisés dans la

Figure 31.

(a) (b)
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Figure 31: Le mélange de la vmt dans |"eau, éthanol, acétone, propanol, a/ avant, b/ aprés 30
minutes.

8 APPLICATION DE REVETMENT SUR L’ACIER 430 C :
8.1 METHODE D’APPLICATION DE REVETEMENT :
1. Préparation de la surface : la surface a revétir a été bien lavée et séché.
2. Melange de la vermiculite : Nous avons mesuré une quantité de 0,015 g de vermiculite.
Ensuite, nous avons mélangé la vermiculite avec 10 ml d'eau distillée.
3. La dispersion de la solution : la solution obtenue a été dispersée dans un bain & ultrasons

pendant 5min.
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Figure 32: a) la dispersion de la solution b) la solution apres la dispersion (vmt+eau).

8.2 APPLICATION DE REVETEMENT PAR DISPERSION ULTRASONIQUE DE
LA VERMICULITE :

L'échantillon est placé dans un bécher, puis la solution est ajoutée au bécher. Ensuite, le
bécher est positionné dans un bain a ultrasons réglé a 80 °C jusqu'a ce que l'eau s'évapore.

Enfin, I'échantillon est laissé a sécher.

Figure 33: (a) La dispersion de la solution sur L"échantillon (b) échantillon apres la
dispersion ultrasonique de la vermiculite.
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8.3APPLICATION DE REVETEMENT PAR PULVERISATION DANS UNE ETUVE :
L'échantillon a été soigneusement nettoyé a l'aide d'acétone. Ensuite, il a été placé dans une
étuve et chauffé pendant 20 minutes. Aprés cela, la solution a été dispersée sur I'échantillon
en le pulvérisant 30 fois de maniére répétée. A chaque pulvérisation, la solution a été

dispersée dans un bain a ultrasons pendant 2 minutes.

Figure 34: Echantillon apres pulvérisation.

9 EQUIPEMENTS UTILISES :
9.1 BALANCE DE PRECISION :
C’est un modele de balance qui permet de peser avec précision un produit et d’afficher le

poids.

——— A e —

Figure 35: Balance de précision.
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9.2 AGITATEUR MAGNETIQUECHAUFFANT :
Un agitateur magnétique ou mélangeur magnétique est un dispositif qui utilise un champ
magnétique rotatif pour faire tourner tres rapidement un barreau magnétique immergé dans un

liquide.

Figure 36:Agitateur magnétique chauffant.

9.3 UN HOMOGENEISATEUR :
C’est un outille utiliser pour mélanger de maniere homogene les composants.il fonctionne en
appliquant une force mécanique élevée pour briser les particules de la substance a traiter et les

disperser uniformément dans le liquide.

W

Figure 37: un homogenéisateur.
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9.4 LE BAIN AULTRASONS :
C’est un équipement utilisé pour nettoyer, dégraisser, décontaminer ou disperser des objets en

utilisant des ondes ultrasonores.

Figure 38: le bain a ultrasons.

9.5 UNE ETUVE :
C’est un équipement de laboratoire permettant de chauffer a température régulée des éléments
par pression atmosphérique ou pression sous vide. Les applications courantes lorsque I'on

utilise une étuve sont le séchage, la stérilisation et la conservation a chaud.

DA 22222

Figure 39: une étuve.
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9.6 UN TRIBOMETRE :
Les tribométres sont les instruments utilisés pour évaluer les propriétés tribologiques d'un
matériau, y compris le frottement, l'usure et méme I'adhérence, la dureté et d'autres

mécanismes de deux surfaces en contacte.

Figure 40: Un tribométre bille sur disque.

9.7 Un microscope optique :

C’est un instrument utilisé pour observer des objets qui ne sont pas visibles a I'eeil nu. Il
utilise la lumiére visible ou une autre forme de rayonnement électromagnétique pour illuminer
I'échantillon et former une image agrandie.

Il existe différents types de microscopes optiques, tels que les microscopes a champ clair, les

microscopes a fluorescence, les microscopes a contraste de phase, etc.

Figure 41: un microscope optique.

46



CHAPITRE 5 :

Résultats et discussions



1 INTRODUCTION :
Dans ce dernier chapitre, nous aborderons les résultats obtenus lors du test de tribologie et
fournirons des interprétations pertinentes concernant l'usure, les traces d'usure et I'application

de revétements.

2 TECHNIQUE DE CARACTERISATION :
2.1 DIFFRACTION DES RAYONS X(DRX) :
La caractérisation diffraction des rayons X (DRX)a été faite au niveau de Centre de

Recherche en Technologies Industrielles (CRTI) de Cheraga.

Intensite (a.u.)

—__Exfoliée] 14000

(b) © d=3.5A

A A
Expansée|

intensite (a.u)

exfolie
expanse

20 24,0 24,5 25,0 25,5 26,0 26,5 27,0 27,5 28

2@( ) 20(°)

Figure 42: diffraction des rayons X de la vermiculite expansée et exfolié.

Les analyses de diffraction des rayons X (DRX) montrent la comparaison entre la vermiculite

exfoliée et la vermiculite expanseée.
L'analyse par diffraction des rayons X (DRX) de la vermiculite expansée et exfoliée, traitée

avec de I'acide chlorhydrique (HCI), on observe que les réflexions présentent des intensités

plus grande, mais elles conservent la méme position par rapport a la vermiculite de départ

47




Cette difference de largeur des pics peut étre interprétée en tenant compte des effets de I'acide

chlorhydrique sur la structure de la vermiculite.

Lorsque la vermiculite est traitée avec de I'acide chlorhydrique, I'acide réagit avec les couches
minérales de la vermiculite, provoquant une dissolution partielle et une exfoliation accrue.
Cela entraine une augmentation de la séparation entre les feuillets de la structure cristalline de

la vermiculite exfoliée par HCI, comparée a celle de la vermiculite expansée non traitée.

La dissolution partielle et I'exfoliation accrue de la vermiculite par I'acide chlorhydrique
peuvent également entrainer une réduction de la taille des particules de vermiculite, ce qui
peut contribuer a la diminution de la largeur des pics observés dans la vermiculite exfoliée par
HCI.

En résumé, les résultats de la caractérisation par DRX indiquent que la vermiculite expansée
présente une structure en couches moins modifiée, avec des feuillets relativement proches les
uns des autres, ce qui se traduit par des pics plus larges. En revanche, la vermiculite exfoliée
par HCI montre une structure en couches plus exfoliée et une plus grande séparation entre les
feuillets, ainsi que des particules de taille réduite, ce qui se traduit par des pics moins larges.
[7-8]

2.1 CARACTERISATION DE LA VERMICULITE PAR FLUORESCENCE DES
RAYONS X (XRF) :

La caractérisation par fluorescence des rayons x (XRF) a été faite au niveau de laboratoire

des procédés énergétique et nanotechnologie de I’université de Saad Dahleb Blida.

2.1.1 VERMICULITE EXPANSE:

Tableau 6: les composants essentiels de la vermiculite expanse.

Composant | Mg Al Si Ca Fe
Pourcentage | 16.474 7.141 35.077 | 8.219 33.089
% % % % % %
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Tableau 7: les composants chimiques de la vermiculite expanse.

Composant | Mg Al Si P Cl K Ca Ti Vv Cr Mn Fe
Pourcentage | 14.073 | 5.244 | 26.391 | 7261.5 | 887.0 | 12.424 | 7.078 | 2.309 | 95.1 | 1367.1 | 1790.7 | 30.436
% % % % Pom |Ppm | % % % Pom | Ppm |Ppm | %
Composant | Ni Cu Zn Ga Rb Sr Y Zr Eu Yb Re Os
1139.3 | 2363.9 | 533.4 | 52.6 2956.8 | 878.3 | 12.0 | 119.9 | 986.7 | 0.0 0.0 0.0
Pourcentage | pp\M Ppm Ppm Ppm Ppm Ppm Ppm | Ppm | Ppm | Ppm Ppm Ppm
%
2.1.2VERMICULITE EXFOLIEE :
Tableau 8: les composants essentiels de la vermiculite exfoliée.
Composant Mg Al Si Ca Fe
Pourcentage% | 14.097% 6.961% 40.58% 4.127% 34.228%
Tableau 9: les composants chimiques de la vermiculite exfoliée.
Composant Mg Al Si P Cl K Ca Ti \Y Cr Mn Fe
Pourcentage | 11873 | 5071 29.961 |5852.3 | 26105 | 12204 |3.323 [3120 |873 |[3641.1 | 16369 | 32.252
Unité % % % Ppm % % % Ppm Ppm Ppm %
Composant Ni Cu zZn Ga Rb Sr Y Zr Eu Yb Re Bi
Pourcentage | 11838 | 18214 | 5229 69.7 28253 | 1387 0.0 349.4 | 12184 | 0.0 19.5 118.6
Unité PPM Ppm Ppm Ppm Ppm Ppm Ppm Ppm Ppm Ppm Ppm Ppm

D’apres le résultat de XRF nous remarquons une variation de pourcentage des ¢léments

chimiques entre la vermiculite expansé et exfoliée
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1. Diminution de Mg et Ca : Il est observé une diminution du taux de magnésium (Mg) et de
calcium (Ca) dans la vermiculite exfoliée par rapport a la vermiculite expansée. Cela peut étre
dd a des réactions chimiques spécifiques lors du processus d'exfoliation ou & une élimination

sélective de ces éléments.

2. Amélioration de Si : Nous notons une amélioration du pourcentage de silicium (Si) dans la
vermiculite exfoliée par rapport a la vermiculite expansée. Cela peut indiquer une

concentration accrue de silice dans le matériau apres le processus d'exfoliation.

3. Stabilisation de Fe et Al : Les taux de fer (Fe) et d'aluminium (Al) semblent étre stables, ce
qui suggére que ces éléments n'ont pas subi de changements significatifs lors du processus

d'exfoliation.

4. Présence de nouveaux éléments : Les résultats indiquent également la présence de
nouveaux éléments tels que le rhénium (Re) et le bismuth (Bi). 1l est important de noter que la
présence de ces éléments peut étre liée a des impuretés ou a des contaminants dans

I'échantillon ou a des conditions spécifiques du processus d'exfoliation.

5. Diminution des oxydes : Les oxydes présents dans la vermiculite ont montré une
diminution générale, Cela peut étre di a des réactions chimiques, des processus de

décomposition ou des pertes de certains éléments oxydes lors du traitement de la vermiculite.

3 LE MILIEU DE DISPERSION DE LA VERMICULITE :
Nous remarquons que la vermiculite exfoliée a été bien dispersée dans I'eau distillée,
cependant une petite dispersion dans le propanol, par contre il n’y a aucune dispersion dans

I"acétone et I"éthanol.

4 ETUDE DE COMPORTEMENT TRIBOLOGIQUE :
Dans cette partie nous allons s’intéresser au comportement tribologique des échantillons en
acier 100Cr6Avec la vermiculite exfoliée comme additif dans I’huile de paraffine pour cela

I’essai bille sur disque a été réalisé.
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4.1 TEST TRIBOLOGIQUE BILLE SUR DISQUE :

La propriété tribologique des échantillons en aciers 100Cr6 lubrifies par I'huile de paraffine et
la vermiculite exfolié comme additifs a été mesurée sur un tribométre bille sur disque (Antone
Paar).

La vermiculite exfoliée a été dispersé dans I'huile de paraffine avec 0.2%, 0.5%,1%,

2.0%, 5.0 %en poids par un bain ultrasonique (1800 W, 20 kHz) pour 15min et avec un
homogénéisateur pendant 15min.

Les propriétés tribologiques des produits tels que préparés ont été étudiées sur un testeur de
frottement bille sur disque. Le test a été mené a une vitesse de rotation de 100 cm/s et sous
une charge de 20 N pendant 1h30. Le matériau de I'échantillon supérieur est une bille en acier
d'un diametre de 6 mm, et la contrepartie est un disque en acier 100Cr6 de 20 mmx2 mm de
taille.

Les coefficients de frottement des échantillons sont indiqués dans les figures suivantes.
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Figure 43: a) variation de coefficient de friction pour I’huile pure et huile+ 0.2% en poids de
vermiculite b) trace d'usure pour des surfaces usées lubrifiées par I’huile et huile+ 0.2% de
vermiculite.
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Figure 44: a) variation de coefficient de friction pour I’huile pure et huile+ 0.5% en poids de
vermiculite b) trace d"usure pour des surfaces usées lubrifiées par I’huile et huile+ 0.5% de

vermiculite.
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Figure 45: a) variation de coefficient de friction pour I’huile pure et huile+ 1% en poids de
vermiculite b) trace dusure pour des surfaces usées lubrifiées par I'huile et huile+ 1% de

vermiculite.
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Figure 46 :a) variation de coefficient de friction pour I’huile pure et huilet+ 2% en poids de
vermiculite b) trace dusure pour des surfaces usées lubrifiées par I’huile et huile+ 2% de

vermiculite.
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Figure 47:a) variation de coefficient de friction pour 1’huile pure et huile+ 5% en poids de
vermiculite b) trace dusure pour des surfaces usées lubrifiées par I'huile et huile+ 5% de

vermiculite.

Tableau 10:le coefficient de frottement en fonction de pourcentage de la vermiculite exfoliée.

Pourcentage de VMT

0%

0.2%

0.5%

1%

2%

5%

Coefficient de frottement

0.16

0.14

0.15

0.14

0.13

0.14
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Figure48:Coefficient de frottement de [I'huile de paraffine contenant différentes
concentrations de la vermiculite exfoliée en fonction de temps (s)

4
£ 2
:/ 9
g O-
= .
=
S -2
o
E 4

i =)

= : : : : :

0,0 0,2 0,4 0,6
Largeur (mm)

Figure 49: la trace d"usure en fonction de profondeur et largeur.
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4. CALCUL DE L’USURE :

Pour calculer le taux d’usure de chaque échantillon on a appliqué la loi ci-dessous :

|4
W=—— ~3/N.
D.me 3/N.m

Ou W, v, D, F représentant taux d’usure, volume, distance parcourue, la charge normal,

respectivement

Le tableau suivant montre les taux d’usure des échantillons apres chaque test :

Tableau 11: Taux d’usure des échantillons

Pourcentage | Huile pure 0.2% 0.5% 1% 2% 5%
Aire de
trace (mm?) | 1191.15*10° | 1030.49*10° | 707.49*10° | 528.04*10° | 528.12*10° | 525.53*10°
Rayons
(mm) 511 5.11 6.32 5.11 5.11 511
La charge
normale (N) 20 20 20 20 20 20
Distance
parcourue 500 500 500 500 500 500
(m)
Taux
d’usure 6.08*%10°7 5.26*%1077 4.47*%107 2.69*%10°7 2.69*%107 2.68*10°7
(mm?3/N.m)

Les résultats ont montré que l'addition de vermiculite a I'nuile de paraffine réduit le

coefficient de friction et le volume d'usure, par rapport a I'huile de paraffine pure.

Notre étude démontre que I'ajoute de la vermiculite dans 1’huile de paraffine conduit a une

réduction du frottement, principalement grdce a deux mécanismes. Tout d'abord, la

structure en couches de la vermiculite favorise I'adsorption des molécules d'huile de

paraffine, créant ainsi une couche protectrice entre les surfaces de contact. Cette couche

de vermiculite permet de minimiser le contact direct entre les surfaces, réduisant ainsi le

frottement.
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De plus, la structure cristalline particuliere de la vermiculite lui confére la capacité de se

déformer et de s'intercaler lorsqu'elle est soumise a une contrainte.
Ainsi, l'utilisation de la vermiculite dans notre huile de paraffine permet de réduire

significativement le frottement et l'usure des surfaces en exploitant ces mécanismes clés.

En général, une concentration plus élevée de vermiculite dans I'huile de paraffine a

conduit & une réduction plus importante de la friction et de l'usure. Cela est dd a la

structure
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Figure 50:images optique de surfaces usees lubrifiées par a) huile pure b) huile+0.2 % vmt
huile+0.5 % vmt d) huile+1 % vmt e) huile+2 % vmt f) huile+5% vmt.

e
eV
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Le résultat montre que :

a) Huile pure : les traces d'usure sont régulieres, ce qui indique une usure normale due au
frottement. Le manque d'additif de vermiculite exfoliée peut provoquer une usure

modérée des surfaces lubrifiées.

b) Huile + 0,2% Vermiculite : nous observons des signes d'usure légerement réduits par
rapport a I'huile pure. Les additifs de vermiculite exfoliée améliorent les propriétés
lubrifiantes d’huile de paraffine et réduisent l'usure. La surface est mieux protégée contre

I'abrasion.

c) Huile + 0,5 % Vermiculite : Peut encore réduire les signes d'usure par rapport aux
compositions préceédentes. En augmentant la proportion de vermiculite exfoliée, les
propriétés lubrifiantes de I'huile de paraffine sont améliorées, réduisant encore l'usure de

surface. Usure superficielle minimale et meilleure protection contre les frottements.

d) Huile + 1 % de vermiculite : A mesure que le pourcentage de vermiculite en flocons
augmente, les rayures deviennent plus visibles, mais toujours moins que I'huile pure. Cela
peut indiquer une augmentation de la contrainte sur la surface lubrifiée due a I'additif,

mais cela indique également la formation d'une couche protectrice supplémentaire.

e) Huile + 2 % de vermiculite : Une augmentation supplémentaire de la proportion de
vermiculite exfoliée peut augmenter la cicatrice d'usure de surface. Cela peut étre di a une
charge accrue ou a dautres interactions entre les additifs et les surfaces lubrifiées.
Cependant, les additifs peuvent également former une couche protectrice plus épaisse, ce

qui peut réduire les dommages dus a l'usure.

f) Huile + 5 % de vermiculite : Une proportion plus élevée de vermiculite en flocons peut
entrainer des cicatrices d'usure de surface plus prononcées et plus profondes. Cela peut
étre dd a une forte augmentation du dosage ou a une concentration trop élevée en additif.
La capacité de la vermiculite exfoliée a former une couche protectrice peut devenir moins

efficace a mesure que la concentration augmente.
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5 APPLICATION DE REVETMENT SUR L’ACIER 430 C :
Nous avons obtenu des résultats defavorables lors du test de tribologie aprés I'application du
revétement de solution de vermiculite sur l'acier inoxydable 430C. Cette interprétation
suggere que le revétement de vermiculite n'a pas réussi a ameéliorer de maniére satisfaisante
les propriétés tribologiques de I'acier inoxydable 430C. Les raisons possibles de ces mauvais
résultats pourraient étre :

e Une incompatibilité entre le revétement et I'acier inoxydable.

e Une composition incorrecte de la solution de vermiculite.

e Des conditions de test inappropriées.

Afin d'améliorer les performances du revétement, il est recommandé d'approfondir I'analyse
des problemes identifiés, d'optimiser les conditions d'application et de préparation de surface,

et d'explorer d'autres options de revétement ou de traitement de surface.
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CONCLUSION GENERALE

L’objectif de ce travail est d’étudié le comportement et les propriétés tribologique des
échantillons en aciers  (100Cr6) lubrifiés par Il'huile de paraffine et

la vermiculite exfoliée comme additifs.

L’élaboration de la vermiculite a été faite au niveau du laboratoire études et Recherche en
Technologie Industrielle LERTI - Université de Blida 1, ces résultats sont confirmés par la
technique de caractérisation (Diffraction des rayons X (DRX)), et XRF.

L’étude tribologique dans notre cas consiste & faire des essais par la méthode de la bille sur
disque en utilisant une bille en 100Cr6.Les tests ont été mesurée sur un tribomeétre bille sur

disque

e Le comportement tribologique a donné un coefficient de frottement qui varie entre [0,13 —
0,16].

e Le taux d’usure des échantillons en acier (100Cr6) varie entre 6,08x107 et 2,68x107.
L'échantillon testé dans 1’huile avec I’ajout de 5% de la vermiculite comme additif a donné de

bons résultats de taux d'usure

e La vermiculite exfoliée a une capacité limité a se disperser dans I’eau, 1’éthanol, le

propanol, 1’acétone. Elle est insoluble dans ces solvants.

e En conclusion, I'ajout de vermiculite dans I'huile de paraffine présente des avantages
significatifs en termes de réduction du frottement et de I'usure des surfaces en contact. La
structure en couches de la vermiculite permet la formation d'une couche protectrice entre
les surfaces, réduisant ainsi le contact direct et le frottement. De plus, la capacité unique
de la vermiculite a se déformer et a s'intercaler offre une barriére supplémentaire contre
I'usure. Ces mécanismes combinés contribuent a améliorer les propriétés tribologiques de
I'huile de paraffine lorsqu'elle est enrichie en vermiculite. Cette recherche ouvre des
perspectives intéressantes pour l'utilisation de la vermiculite en tant qu'additif solide dans

d'autres applications ou la réduction du frottement et de l'usure est recherchée.
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