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Aspects globaux et locaux de la mise en ceuvre de la lubrification fluide en ambiance spatiale

Résumé

La lubrification fluide est appliquée dans le domaine spatial depuis les années soixante.
Les huiles et graisses utilisées possedent des -caractéristiques physico-chimiques et
rhéologiques adaptées a cet environnement sévere. Néanmoins, d'autres aspects sont a
eclaircir avant une mise en ceuvre plus sdre. lls concernent d'abord le nettoyage des organes
métalliques et le comportement tribologique et rhéologique des huiles les plus utilisées pour
ces applications extrémes. D'autre part, une compensation des pertes en huile, liees a
I'environnement, a leur forte mouillabilité et a I'absence de maintenance est également
nécessaire. Des techniques de maintien et d'apport continu de lubrifiant sont donc employées
dans les roulements pour garantir la mission du satellite.

La préparation des surfaces pour la lubrification fluide a quatre objectifs. Ce sont :
éliminer la contamination qui lui est préjudiciable, obtenir un état de surface reproductible,
continuer un nettoyage par solvants et respecter de la Iégislation. La combinaison d'une
solution alcaline et d'un azéotrope hydrofluorocarbone-dichloroéthylene a permis de parvenir
a une contamination négligeable et a une bonne mouillabilité de I'acier.

En orbite, bon nombre de mécanismes évoluent a des vitesses faibles. La lubrification
en régimes élastohydrodynamique ou mixte est alors la plus courante. Deux lubrifiants pour
des applications spatiales testés ont montré des comportements différents. Un
perfluoropolyalkyléther linéaire forme un film élastohydrodynamique méme aux tres faibles
vitesses. Il est cependant non newtonien aux cisaillements élevésg3.1e cyclopentane
ramifié demeure newtonien mais le film se rompt en dessous de 10 nm.

Des revétements anti-migration de tres faible tension de surface maintiennent les fluides
dans les zones tribologiques utiles (pistes de roulement, ...). On montre qu'une réaction de
solubilisation survient néanmoins entre les deux matériaux lorsque le lubrifiant possede une
structure chimique proche de celle du solvant du revétement. Cette réaction entraine une
diminution du pouvoir perlant du film anti-migration.

Une autre solution d'apport de fluide repose sur des structures poreuses imprégnees
d'huile. Les phénomenes thermocapillaires n'ont pas été capables d'extraire une quantité
significative de lubrifiant. Seule la centrifugation y parvient au-dela d'un seuil de vitesse. Un
modele analytique a été proposé. Le seuil calculé, fonction des caractéristiques du milieu
poreux et du lubrifiant, est en bon accord avec les résultats expérimentaux. Enfin, une
approche numérigue prospective montre une circulation de fluide entre une cage poreuse et
les éléments roulants. Cet échange, analogue a celui présent dans les paliers poreux, permet de
renouveler le fluide sous l'action de gradients de pression et pourrait inciter a I'utilisation de
telles cages.

Ces études contribuent & la mise en ceuvre de la lubrification fluide sur des mécanismes
pour ambiance spatiale. La suite a donner concerne I'évaluation combinée des différentes
solutions envisagées dans notre travail. L'objectif sera de déterminer celles conduisant au
meilleur résultat (couple résistant, bruit, durée de vie) et de statuer sur I'efficacité effective des
cages poreuses et des revétements anti-migration.
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Abstract

Fluid lubrication is applied for space applications since the sixties. Physico-chemical
and rheological properties of lubricants are adapted to such a severe environment.
Nevertheless, several aspects have to get clear before a safer use of this lubrication technique.
General first ones deal with cleaning procedures of metallic parts and with tribological and
rheological behaviour of oils used for these extreme applications. Due to the environment
(ultrahigh vacuum, ...), oil spreading, and the absence of maintenance, oil losses must be
necessarily compensated. Techniques to continuously feed and to maintain enough lubricant
to ensure long lifetime mission are employed in ball-bearings.

Cleaning procedure has four objectives. They include the removal of contaminants
harmful for fluid lubrication, a reproducible efficiency, continuity of the use of solvents and
the respect of legislation. The combination of an alkaline solution and an azeotrope of
hydrofluorocarbon-dichloroethylene allows to reach an acceptable contamination level and a
good wettability of stainless steel.

Numerous satellite mechanisms run at low speed. The most common lubrication
regimes are so elastohydrodynamic and mixed. Two lubricants for aerospace applications
have shown different behaviours. A linear perfluoropolyalkylether can create an
elastohydrodynamic film, even at very low speed. It has a non-newtonian behaviour at high
shear rates (> £&%). The multiply alkylated cyclopentane is newtonian but the film breaks
below 10 nm.

Non-wetting coatings with very low surface tension maintain the lubricant in
tribological areas (ball-bearings races, ...). We can assume that the oil is able to render low
molecular weights fractions constituting the coating soluble when its chemical structure is
close of the one of the coating solvent. This reaction causes an increase of the coating
wettability.

Another device used to maintain an appropriate lubricant amount is based on oil-
impregnated porous structures. Thermocapillary effects are unable to extract a significant
guantity of oil. Extraction is only done by centrifugation if a speed threshold is overtaken.
This threshold is a function of porous structure and fluid characteristics. A prospective
numerical approach, following previous studies in the porous bearing area, has put in
evidence a significant exchange of oil between the retainer and the rolling elements.
Hydrodynamic pressure gradients allow a renewal of the lubricant outside the porous
structure. They could promote the use of porous cages in ball-bearings.

These studies have contributed to develop and evaluate relevant parameters to favor
fluid lubrication in mechanisms for space applications. The future objectives will be to
determine the ones conducting to the best result (torque, noise, life) and to conclude on the
efficiency of porous retainers and non-wetting coatings.
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A Nelly "Zorra" et au Docteur Fabrice "Coyote" VILLE, pour le soutien au cours de trois
années de thése. Les parties de squash, version "les animaux du monde" ou le faucon maltais
I'emporte sur la chasse au papillon et le saut du cabri, les soirées a Conzy ...

Dites les amis, c'est loin 'Amérique .... ? Loin, je ne sais pas, mais long, sans vous tous
certainement.....
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... Et que faudrait-il faire ?

Et se dire sans cesse : "Oh, pourvu que je sois

Chercher un protecteur puissant, prendre un patron, Dans les petits papiers du Mercure Frangois ?"...
Et comme un lierre obscur qui circonvient un tronc  Non, merci ! Calculer, avoir peur, étre bléme,

Et s'en fait un tuteur en lui [échant I'écorce,
Grimper par ruse au lieu de s'élever par force ?
Non, merci. Dédier, comme tous ils le font,

Des vers aux financiers ? se changer en bouffon
Dans I'espoir vil de voir, aux lévres d'un ministre,
Naitre un sourire, enfin, qui ne soit pas sinistre ?

Non, merci. Déjeuner, chaque jour, d'un crapaud ?

Avoir un ventre usé par la marche ? une peau

Qui plus vite, a I'endroit des genoux, devient sale ?

Exécuter des tours de souplesse dorsale ?...
Non, merci. D'une main flatter la chévre au cou
Cependant que, de l'autre, on arrose le chou,
Et donneur de séné par désir de rhubarbe,

Avoir un encensoir, toujours, dans quelque barbe ?

Non, merci ! Se pousser de giron en giron,
Devenir un petit grand homme dans un rond,

Et naviguer, avec des madrigaux pour rames,

Et dans ses voiles des soupirs de vieilles dames ?
Non, merci ! Chez le bon éditeur de Sercy

Faire éditer ses vers en payant ? Non, merci !
S'aller faire nommer pape par les conciles

Que dans les cabarets tiennent des imbéciles ?
Non, merci ! Travailler a se construire un nom
Sur un sonnet, au lieu d'en faire d'autres ? Non,
Merci ! Ne découvrir du talent qu'aux mazettes ?
Etre terrorisé par de vagues gazettes,

Préférer faire une visite qu'un poeme,

Rédiger des placets, se faire présenter ?

Non, merci ! non, merci ! non, merci ! Mais... chanter,
Réver, rire, passer, étre seul, étre libre,

Avoir |'ceil qui regarde bien, la voix qui vibre,

Mettre, quand il vous plait, son feutre de travers,
Pour un oui, pour un non, se battre, -ou faire un vers !
Travailler sans souci de gloire ou de fortune,

A tel voyage, auquel on pense, dans la lune !

N'écrire jamais rien qui de soi ne sortit,

Et modeste d'ailleurs, se dire : mon petit,

Sois satisfait des fleurs, des fruits, méme des feuilles,
Si c'est dans ton jardin a toi que tu les cueilles !

Puis, s'il advient d'un peu triompher, par hasard,

Ne pas étre obligé d'en rien rendre a César,

Vis-a-vis de soi-méme en garder le mérite,

Bref, dédaignant d'étre le lierre parasite,

Lors méme qu'on n'est pas le chéne ou le tilleul,

Ne pas monter bien haut, peut-étre, mais tout seul !

Edmond Rostand
"Cyrano de Bergerac"
Acte Il, scéne 8

A toute ma famille .....surtout les petits derniers
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NOTATIONS

a : rayon de contact

A . aire de l'interface liquide-vapeur lors du mouillage d'une surface
Apore . aire des pores dans une structure poreuse

B, B : conductance et conductance moyenne d'un pore

C : jeu radial d'une bille de roulement dans son logement de la cage

Co : facteur de forme des pores

Ci, D . constantes de I'expression de la cinétique de fractionnement lors de

d I:cisaillement

dS
Om

hm hmin
H
Neisailiee

hg, hy

~—- X

LMoes MMoes
m

M
M couple
Mmat

Qspi, Qsps

U2 _u?
: modules d'Young des corps en contact et équivaégnt%.é(l EV1)+ (1 VZ)%

I'évaporation

: force élémentaire de cisaillement entre deux couches de lubrifiant

: aire d'une couche élémentaire de lubrifiant cisaillé

: diametre sur lequel s'effectue le mouvement des billes dans un roulement
: coefficient de "diffusion” du fluide dans les pores lors de I'imprégantion

. excentration de la bille d'un roulement dans son logement de la cage

E

1 2

: énergie libre de l'interface liquide-vapeur dans la phase de mouillage d'une
surface

. épaisseur du film lubrifiant

: épaisseur de lubrifiant au centre et épaisseur minimale dans un contact

. épaisseur d'un anneau poreux

: épaisseur de fluide cisaillée dans un rhéométre

. hauteurs de film respectivement a droite et a gauche d'une bille dans un
roulement

. perméabilité

: longueur d'un capillaire supposé rectiligne

: longueur d'un élément de cage poreuse entre deux billes

. parametres de Moes

: masse de fluide
: masse molaire d'un molécule

: couple résistant du rhéometre

: masse de matiere d'une structure poreuse seche

: masse de fluide présent dans les pores pour une imprégnation a saturation
: surface spécifique des pores

: nombre de moles

. indice de réfraction du lubrifiant en fonction de la pression

: densité surfacique de pores

: densité volumique de pores

. pression du fluide

. pression du fluide lorsqu'il est dans une structure poreuse

: pression du fluide respectivement a droite et a gauche de la bille d'un roulement
. débits entrant et sortant de la cage poreuse a droite de la bille

: débits entrant et sortant de la cage poreuse a gauche de la bille

. débits sortant des faces supérieure et inférieure de la cage poreuse
respectivement

: coordonnée radiale dans le systéme de coordonnées cylindriques

. constante des gaz parfaits
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: résultante des forces volumiques dans I'équation de Navier-Stokes
: rayon de giration
: rayons de courbure des corps en contact, selon x, y et équivalent
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: rayon d'une bille d'un roulement
: rayons extérieur et intérieur d'un anneau poreux
: rayons de pores
: rayon de courbure d'un fluide dans un sillon créé par la rugosité
: coordonnée radiale de la surface mobile du fluide lors de la centrifugation
. pouvoir d'étalement
: temps
. température
: taux d'imprégantion d'une structure poreuse aprés élimination du surplus
: tortuosité radiale moyenne d'un pore

. vecteur vitesse du fluide
: vitesses des corps en contact lubrifié

: volume correctif de surface

: volume de lubrifiant situé dans les pores

: volume molaire d'un composé organique

: volume de matiéere de surface

: volume occupé par la matiére dans une structure poreuse
: volume occupé par les pores dans une structure poreuse
: volume macroscopique total d'une structure poreuse

: charge appliquée au contact

: coordonnées cartésiennes

. piézoviscosité du lubrifiant

. coefficients d'expansion thermique respectifs d'une I'huile et de la matiere
solide d'une structure poreuse

: parametre pour la détermination de la vitesse de rotation d'une bille de
roulement en fonction de celle de I'arbre

: chaleur latente de vaporisation d'une huile

: viscosité du fluide

. angle entre le vecteur vitesse de la bille d'un roulement et sa projection sur l'axe
de coordonnées cartésiennes Xx'x

: porosité volumique

. porosité volumique corrigée

: déformation de cisaillement

: tension de surface critique d'une surface solide

: tension de surface de l'interface liquide-vapeur

: taux de cisaillement auquel est soumis le fluide

: taux de cisaillement maximum auquel est soumis le fluide

: taux de glissemer%/\ = ME

U +U,
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: masse volumique de la matiere formant le réseau solide d'une structure poreuse
: contrainte de cisaillement

: angle de mouillage du fluide

: vitesse de rotation angulaire

: vitesse de rotation angulaire seuil en centrifugation

: taux de fractionnement d'un fluide lors de son évaporation
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Introduction générale

L'étude conduite et présentée ici constitue une étape supplémentaire dans le souhait du
Centre National d'Etudes Spatiales et de ses partenaires industriels de maitriser la lubrification
fluide pour des mécanismes embarqués. Les criteres de sélection étant de plus en plus séveres
et la durée des missions allant croissant, les phénomenes physiques qui régissent I'apport et le
maintien du lubrifiant dans le mécanisme (engrenage, roulement a billes, ...) et son
comportement dans le contact ont besoin d'étre identifiés afin d'en acquérir la maitrise.

En particulier, le maintien et I'apport en lubrifiant fluide d'un systeme s'appuient sur des
structures poreuses imprégnées d'huile. Le comportement de ce fluide tant a l'intérieur de ces
structures que lorsqu'il en est extrait dépend de la mouillabilité, de la rugosité et de la propreté
de la surface sur laquelle il se trouve, mais aussi des sollicitations auxquelles il est ensuite
soumis (température, cisaillement, vide secondaire, ...).

Ce travalil s'inscrit donc dans un contexte général de compréhension des phénomeénes
physiques qui interviennent dans la mise en ceuvre de la lubrification fluide d'un mécanisme
spatial. L'étude se rattache au cas particulier d'un roulement a billes, notamment la cage et le
lubrifiant. Cette recherche fait appel a deux disciplines que sont la rhéologie et la physico-
chimie et elle se décompose en deux niveaux d'observations.

La premiere échelle est avant tout globale et vise a déterminer :
- comment un lubrifiant peut étre emmagasiné dans une structure poreuse et les
moyens dont on dispose pour I'en extraire lorsque le besoin s'en fait sentir,
- comment certains revétements peuvent I'empécher de s'étaler sur des surfaces non
fonctionnelles en le confinant dans les zones tribologiques,
- quelles sont ses caractéristiques rhéologiques dans des conditions séveres de
cisaillement.
Il s'agit donc essentiellement de phénomenes et de caractéristiques physico chimiques ou
rhéologiques tels que la capillarité, la mouillabilité, I'écoulement de fluides.

La deuxieme échelle est plus locale et s'attache aux aspects moléculaires :
- quels sont les facteurs qui affectent la pérennité du contact et des lubrifiants,
- quelles sont les interactions chimiques entre les composés et leurs incidences,
- de quelle la maniéere le lubrifiant s'organise-t-il dans le cas de tres faibles épaisseurs ?

Dans un premier chapitre, nous présentons rapidement la lubrification fluide et son
application au domaine spatial. Son intégration dans les roulements est également évoquée.
Nous abordons ensuite la problématique de I'étude et la maniére dont nous I'avons conduite.

Le second chapitre est consacré a la préparation des surfaces avant lubrification.
L'éradication des solvants chloro fluoro carbonés (CFC) a conduit a la recherche et a
I'évaluation de remplacants. Nous procéderons a l'analyse détaillée des solutions de
remplacement dans une premiére partie. La deuxieme traitera des méthodes employées pour

I'évaluation de trois remplacants et des résultats obtenus.

L'étude rhéologique, décrite dans le troisieme chapitre, porte sur deux huiles les plus
utilisées en ambiance spatiale. Aprés un rappel bibliographique, nous présenterons le
comportement de ces lubrifiants a fort taux de cisaillement. Leur aptitude a générer des films
elastohydrodynamiques dans des conditions réalistes de contact constitue le second aspect du
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travail expérimental réalisé dans cette partie. Nous en déduisons leur rhéologie a des taux de
cisaillement plus élevés que ceux de la premiére partie.

Dans le domaine spatial, le confinement d'un lubrifiant s'appuie essentiellement sur
l'utilisation de revétements non mouillants, appelés films barrieres, qui constituent l'objet du
quatrieme chapitre. Outre les produits potentiels et leur mode d'action, les interactions
chimiques avec les lubrifiants y seront évoquées, évaluées et analysées.

Le cinquieme chapitre porte sur l'utilisation de structures poreuses pour I'apport en huile
d'un contact lubrifié. Un rappel bibliographique permettra de faire un état de l'art sur les
phénomenes physiques qui permettent la libération du fluide et les matériaux poreux
employés. Nous terminons par la sélection des structures poreuses utilisées dans notre étude et
leurs caractérisations. La seconde patrtie traite des conditions et des méthodes d'imprégnation
des milieux poreux. L'effet des rugosités d'un substrat, d'un gradient de température, de la
centrifugation et les échanges au sein des cages poreuses seront alors étudiés. L'objectif sera
d'évaluer et de chiffrer, expérimentalement et numériquement, I'apport de ces réservoirs
poreux dans la lubrification d'un mécanisme spatial.

La conclusion générale synthétisera I'ensemble des résultats obtenus au cours de cette
étude. Nous avancerons quelques perspectives, notamment a propos de tests de durée de vie
de roulements. Nous terminerons par quelques solutions technologiqgues qui semblent
envisageables pour des mécanismes simples.
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Chapitre 1
SITUATION DU PROBLEME
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|- Introduction. La lubrification fluide dans les
meécanismes spatiaux

1- Généralités. Caractéristiques de I'ambiance spatiale

a- L'environnement spatial

Cet environnement peut se scinder en deux parties. Pour commencer, il y a ce qu'un
mécanisme subit pour accéder a son orbite de travail. Puis viennent les caractéristiques
propres au milieu spatial.

Les mécanismes congus pour des vols spatiaux subissent d'abord les tests de
gualification. Ces derniers aggravent les conditions rencontrées en réalité afin de mettre en
évidence les marges de dimensionnement (capacité de charge, nombre de cycles, tenue en
température). C'est notamment le cas des vibrations, des rayonnements, du vide poussé, de la
microgravité, des cycles thermiques et de la durée de vie. Ces différentes conditions sont
reprises et détaillées individuellement.

Phases de pré-vol et de vol

Les vibrations interviennent essentiellement durant la phase de lancement (poussée et
détachement des étages du lanceur). Les accélérations peuvent atteindre 40 a 50g, en
particulier lors du lancemefit82]. Les fréquences sont basses et dans le domaine acoustique,
aléatoires, allant jusqu'au choc. Elles conditionnent parfois les dimensions de certains
mécanismes, comme les roulements. Elles sont quelquefois a I'origine de perte de précharge,
de détérioration des billes et des pistes.

L'environnement spatial

Les rayonnements rencontrés dans I'environnement spatial sont assez diversifiés. lls
représentent la quasi-totalité du spectre des fréquences (des UV aux rayons X). A ces
bombardements de photons s'ajoute celui des particules. Ces dernieres proviennent des
plasmas, des rayons cosmiques, de la Ceinture de Van Allen, des éruptions solaires, ... Les
especes chimigues présentes sont principalemgr®DINH, et He. L'activité solaire génere
de l'oxygéne atomique O et des protons ptoduits radicalaires extrémement réactifs. En
fonction de leur altitude, les satellites sont plus ou moins affectés par ces rayonnements. Ils
induisent généralement des réactions chimiques "parasites” qui affectent essentiellement les
composés organiqgues (polyméres, lubrifiants fluides). Cela entraine le plus souvent une
polymérisation radicalaire incontrdlée et un dégazage d'especes chijquesl4] Les
autres aspects sont les potentiels électriques et les arcs de décharges provoqués par les
particules ionisées. Ces phénoménes électriques peuvent provoquer des détériorations de
surface et des contaminations. Cependant, il convient de modérer les risques que de tels
phénomenes peuvent causer sur les organes a fonction tribologique. En effet, la plupart des
matériaux susceptibles d'étre détériorés sont rarement soumis a une exposition directe puisque
situés au coeur des mécanismes. Un scellement ou des écrans métalliques constituent alors des
solutions efficaces.

En raison de l'exposition directe au soleil et des autres irradiations, les équipements
sont soumis a des variations thermiques parfois importantes (-25 a +55°C pour des
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mécanismes internes, -110 a +130°C pour des appendices extérieurs tels les panneaux solaires
déployés). Bien que supportables par une structure, ces contraintes thermiques doivent étre
prises en considération pour la détermination des charges, des jeux et des couples de
fonctionnement dans les différents roulements et paliers. De plus, la gamme de viscosité a
basse et haute température de certains lubrifiants fluides rend leur utilisation impossible.

En raison de leur altitude, les satellites opérent sous gravité réduite. L'accélération de
la pesanteur évolue avec l'altitude selon une loi inversement proportionnelle a l'altitude. Cette
gravité réduite est généralement équilibrée par la force d'inertie centrifuge due a la vitesse de
rotation du satellite sur son orbite (quelques Ki.s'écoulement du lubrifiant est
principalement régi par les forces interfaciales (mouillabilité, capillarité). Le confinement du
lubrifiant fluide est par conséquent plus difficile. En outre, dans le cas des roulements, les
charges dues a la gravité et aux accélérations lors du lancement disparaissent. Seules
demeurent les précharges, les effets de balourd et les interactions entre les éléments du
roulement (bagues et cage).

Le dernier point est le vide poussé dans lequel vont évoluer les mécanismes. Au-dela
de 500 km, la pression est de 1,33.Ha et est voisine de 10Pa en orbite géostationnaire
(=36000 km). Cette absence d'espéces gazeuses ne permet pas la dissipation thermique par
convection. La présence de cette atmosphére réduite ralentit le satellite et I'oblige a procéder a
des corrections de trajectoire par l'intermédiaire de ses moteurs. La combustion des carburants
(ergols) génére des vapeurs de composés azotés (ammoniac, ...) qui S'ajoutent aux especes
citées auparavant et constituent autant de pollution potentielle.

Enfin, a pression ambiante, toute surface est recouverte d'oxydes. Ces derniers se
subliment et/ou se décomposent, selon les matériaux, lorsque la pression chute. Ce
phénoméne est parfois critique avec les métaux. La couche d'oxydes limite les forces
d'adhésion a courte portée qui existent entre deux métaux. Son absence peut conduire a des
soudures froides et un blocage du mécanisme. La lubrification, fluide ou seche, permet
d'éviter ces avaries.

Ces conditions sont autant de contraintes pour un lubrifiant fluide. Tout d'abord, peu
de fluides satisfont les critéres (tenue au vide, viscosité correcte sur une plage de température
large, compatibilité avec les matériaux, ...). Ensuite, I'évaporation engendrée par le vide
poussé constitue une perte non négligeable lorsqu'on considére la durée des missions actuelles
et a venir (au moins dix ans). L'évaporation et I'action des espéces radicalaires contribuent a
modifier les caractéristiques rhéologiques des huiles. La disparition des couches adsorbées et
des oxydes change la mouillabilité. L'étalement et la formation d'un film fluide sont donc
modifiés. La condensation des vapeurs de lubrifiant est difficilement maitrisable et peut
survenir sur des éléments sensibles comme des optiques ou des connecteurs.

Un résumé des spécificités de I'environnement spatial est proposé dans le Tableau 1-1.
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Environnement Probleme potentiel Origine
élimination du lubrifiant solide,
"fretting"”, matage,
lancement e iy . lancement sous fortes charges
éjection du lubrifiant fluide,
"brinelling" des surfaces en contgct
perte d'huile évaporation
vide poussé
contamination d'optiques condensation
dégradation des polymeres : -
rayonnements et particules ionisants

rayonnement : o .

y oxydation ou érosion des lubrifiants R :

: oxygéene atomique
solides
décomposition/évaporation aux
. e . hautes températures
. mauvaise lubrification aux . . . N
température - R rhéologie aux températures extrémes
températures extrémes e
solidification aux basses
températures
contamination des zones sensibles

, . ar des particules, N . .

vie orbitale par des p . gravité réduite, migration
perte et migration des lubrifiants
fluides

Tableau 1-1: résumé des spécificités de I'ambiance spdiial2]

b- La lubrification fluide

Historiquement, l'étude et le formalisme de la lubrification ont commencé a la
révolution industrielle avec les besoins de fabrication, I'accroissement des vitesses de rotation.
C'est a cette époque que Reynolds a développé sa théorie (1886). Cependant, bien avant,
Léonard de Vinci et Coulomb s'étaient intéressés au frottefg8htCe dernier a mis en
évidence la relation de proportionnalité entre la charge appliquée et la force de frottement
dans un mouvement de glissement pur, conduisant a la définition du coefficient de frottement.

L'objectif de la lubrification est de séparer des surfaces en mouvement relatif & I'aide
d'un matériau qui n'endommagera pas ces surfaces. Le cisaillement de ce matériau doit causer
le moins de résistance possible. Si la lubrification fluide a été longuement étudiée, celle basée
sur la graisse, ou encore la lubrification séche ne I'ont été que bien plus récemment. Il n'existe
pas de formalisme mathématique en décrivant physiquement les mécanismes. On distingue
principalement trois grands types de régimes de lubrification, illustrés par la courbe de
Stribeck[214]:

BOUNDARY

I MIXED AND
1 ELASTO-
oAb . | HYDRODYNAMIC

Coefficient
of Friction

HYDRODYNAMIC

1 1 1
10° 10° 107

Figure 1-1.: évolution du coefficient de frottement en
fonction du rapport hauteur de film/rugosité quadratique
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Les frontieres entre les différents domaines ne sont en réalité pas aussi clairement définies.
Celles-ci sont fonction des conditions de fonctionnement (vitesse, charge, température) et des
réponses du mécanisme comme du lubrifiant. C'est la conjonction de ces deux aspects qui
définit le régime de lubrification. Le parametre lambda employé pour distinguer chacun des
régimes est le rapport de la hauteur de film pour des surfaces supposées idéalement lisses et la
moyenne quadratique des rugosités de surface.

Pour lambda >> 3, un film complet de lubrifiant sépare les surfaces et couvre
totalement les aspérités. Il s'agit alors de lubrification hydrodynamique. Trois parametres
interviennent dans ce régime de lubrification : la viscosité du lubrifiant, la vitesse des surfaces
en mouvement relatif, la géométrie du convergent, i.e. l'entrée du contact. Ce régime
intervient surtout dans les paliers et les bufgeps

Lorsque lambda est aux environs de 3, on entre dans le régime élastohydrodynamique.
Les charges sont plus élevées et agissent sur des surfaces plus réduites. Les pressions sont
plusieurs ordres de grandeur au-dessus de celles rencontrées dans les paliers. Elles engendrent
des déformations élastiques significatives (Figure 1-2), ainsi qu'une augmentation de la
viscosité des lubrifiants.

/

Hau{eur de ﬁlin——— |
I Il : >

l I

Convergent | Zone haute pressionl Divergent
Figure 1-2.: coupe schématique d'un contact
élastohydrodynamique

Dans la zone de haute pression, le film de lubrifiant forme une épaisseur sensiblement
constante et le champ de pression est proche de celui obtenu dans un contact sec (théorie
développée par Grubin a partir de la superposition des équations de Reynolds et de la théorie
de Hertz[182]). La forme des surfaces est voisine de celle obtenue lors d'un contact sec. La
faible étendue du convergent conditionne néanmoins I'épaisseur de lubrifiant dans la zone
principale de charge. La pression chute rapidement vers celle ambiante en sortie de contact et
I'épaisseur minimale représente environ 70 % de celle en région centrale. Les engrenages, les
cames et les roulements sont les mécanismes ou ce régime de lubrification se rencontre le
plus. La résolution d'un probleme élastohydrodynamique nécessite par conséquent la prise en
compte simultanée des deéformations de surfaces, de I'évolution des caractéristiques
rhéologiques du lubrifiant en fonction des conditions de fonctionnement et des lois
d'écoulement du fluide. La premiere résolution complete a été réalisée par Dowson et
Higginson en 1959, pour des surfaces lisses et un fluide isovis[gf3ux

Pour lambda aux environs de 1, on a simultanément une portance hydrodynamique et
des contacts directs entre les rugosités. On est en régime de lubrification mixte. Pour
lambdeel, la portance est assurée pour plus de la moitié par le film hydrodynamique.
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Lorsque lambda < 0,8, on passe en lubrification limite. Un contact direct entre les
asperités des surfaces existe. Celles-ci supportent en partie ou totalement la charge. Le film
lubrifiant est constitué de molécules d'huile ou d'additifs adsorbées. Ce régime de lubrification
intervient aux faibles vitesses, ou aux vitesses modérées avec de fortes charges.

c- Avantages de la lubrification fluide

L'apport continu de lubrifiant dans un mécanisme spatial n'est pas toujours possible. Le
film séparateur, solide ou fluide, doit assurer sa fonction durant toute la durée de la mission.

Le comportement du lubrifiant fluide se décrit a l'aide de I'équation de Reynolds. Les
performances d'une huile sont par conséquent plus faciles a prévoir.

Les fluides sont généralement plus faciles et plus rapides a appliquer. Sauf cas
particulier des lubrifiants fluorés, le nettoyage est réalisable dans de bonnes conditions. Le
volume a employer est facilement contrélable.

Les caractéristiques physiques des huiles (viscosité, mouillabilité, ...) permettent la
lubrification de plusieurs zones fonctionnelles, indépendamment de la complexité du
mécanisme. Ce type de lubrification peut étre réalisé sans aide extérieure. L'énergie générée
par échauffement est souvent dissipée par I'huile. Un film d'huile se reforme généralement,
méme apres rupture et avec un volume utilisé faible (1 a 2 ml).

Les lubrifiants solides possédent généralement une structure lamellaire. Un dép6t solide
est souvent réalisé par un appareillage spécifique. Le cisaillement et la déformation plastique
sont facilités par la température. Ils sont intrinséquement générateurs de débris et provoquent
des échauffements. Il n'existe pas un formalisme équivalent a I'équation de Reynolds pour en
décrire le comportement. La rupture du film solide est généralement irréversible. Le couple
obtenu avec une lubrification solide est souvent plus bruité.

Enfin, du point de vue économique, le fluide représente moins de 1 % du prix du
roulement et est environ 50 fois moins cher qu'un revétement classique gle MoS

Joneg124] donne une comparaison résumée des qualités et inconvénients de chaque
type de lubrification, présentée dans le Tableau 1-2.

Lubrification séche Lubrification fluide
tension de vapeur saturante négligeable tension de vapeur finie
insensibilité par rapport a la température  viscosité, tension de surface et tension de
d'utilisation vapeur fonction de la température
absence de migration nécessité de scellement ou de confinement
tests accélérés possibles tests accélérés non validés
faible tenue a I'hnumidité opération possible a I'air ou au vide
frottement bruité en raison des débris frottement plus stable et plus faible
¢ o : frottement dépendant de la vitesse et de|la
rottement indépendant de la vitesse .
température
durée de vie déterminée par l'usure du| durée de vie déterminée par la dégradation et
lubrifiant les pertes du lubrifiant
propriétés thermiques meédiocres bonne conductivité thermique
capacité de charge limitée capacité de charge donnée par le substrat
conducteur électrique isolant électrique

Tableau 1-2: caractéristiques antagonistes des lubrifications seche et[fl@ile
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2- Les roulements

a- Généralités

Les efforts nécessaires pour déplacer des objets sont moins importants par roulement -
glissement qu'en glissement pur, méme lubrifié. La plupart des mécanismes s'appuyant sur le
mouvement de roulement permettent la rotation d'un axe par rapport a une structure fixe.
Cependant, le frottement demeurait important et s'accompagnait d'une usure excessive des
matériaux impliqués. Les forces de frottement ou les pressions en jeu causaient la rupture d'un
des éléments mécaniques au moins. Les principales innovations apportées a la réduction du
frottement sont la lubrification et l'adaptation des matériaux. L'introduction d'un palier,
éléement intermédiaire, capable de résister a la charge et de s'insérer facilement dans le
montage, a permis de réduire les frictions dans ces mouvements de rotation.

L'avenement des roulements a billes ou a rouleaux a d'abord été freiné par l'incapacité
de fabriquer des éléments roulants tous identiques pouvant supporter les conditions de
fonctionnement. Lorsque ces barrieres techniques ont été franchies, les roulements ont pris les
formes telles gu'elles existent actuellement. La encore, les difféerences majeures portent sur la
nature des matériaux et le systéme de lubrification. Ces mécanismes restent constitués
d'éléments roulants séparant un arbre en rotation d'une structure support fixe. Ces éléments

roulants évoluent entre deux bagues concentriques et sont séparés les uns des autres par une
cage (Figure 1-3).

bague extérieure

corps roulant
(bille ou rouleau)

Figure 1-3.: exemples de roulements
(@) roulement-butée (Léonard de Vin@p], (b) roulement contemporain

b- Caractéristiques et lubrification

Caractéristigues

Les roulements présentent plusieurs avantages par rapport aux paliers :
- le couple résistant est plus faible que dans les paliers hydrodynamiques classiques,
réduisant les pertes par frottement et par échauffement,
- le couple de démarrage est Iégérement plus élevé que celui de fonctionnement,
- le fonctionnement sont moins sensibles aux variations de charge,
- la quantité de lubrifiant nécessaire au fonctionnement est faible,
- I'encombrement est réduit,
- les performances sont moins sensibles aux variations de vitesse et de température,
- ils peuvent supporter des charges axiales et/ou radiales plus importantes,
- la fonction de guidage est mieux assurée (jeux, calage, ...)
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- la gamme de vitesses et de charges accessible est large.

Il existe globalement trois types de chargement des roulements, schématisés sur la
Figure 1-4, donnant la répartition des efforts a I'intérieur du roulement :

00

- -~

«"; /) )

- —F J/
.

Figure 1-4.: les trois différents types de mises en charge des roulefhégjs

En plus de ces mécanismes, les butées permettent, selon la géométrie, de travailler sous des
charges trés élevées mais a des vitesses plus faibles.

Etant donné que les surfaces en contact sont plus faibles qu'en glissement et en raison de
la cinématique, le frottement est par conséquent plus faible dans les roulements. L'origine de
ce frottement se situe dans :

- I'hystérésis élastique du roulement,

- le glissement des corps roulants sur les pistes en raison de la géométrie des surfaces en
contact,

- la déformation des éléments en contact,

- le glissement entre la cage et les éléments roulants, entre la cage et I'une des bagues selon
le mode de guidage de celle-ci,

- le frottement visqueux du lubrifiant sur la cage et les éléments roulants,

- le frottement des joints d'étanchéité.

La lubrification

La fonction principale du lubrifiant est de séparer les surfaces en contact de roulement
et de glissement, améliorant les performances et réduisant l'usure. Ce lubrifiant peut aussi
jouer un réle de caloporteur (réfrigérant ou homogénéisateur thermique), de protection contre
la corrosion. Il peut aussi évacuer les débris et empécher la pollution solide de pénétrer dans
le mécanisme.

Les roulements courants utilisent la lubrification fluide. La lubrification solide
n'apparait que dans des cas extrémes.

Les lubrifiants employés sont généralement des produits fluides issus du pétrole
(communément appelées huiles minérald§R]. Cela représente une palette étendue en
termes de performances rhéologiques, chimiques et sans tenir compte des additifs. Viennent
ensuite les hydrocarbures synthétiques. lls sont élaborés afin d'avoir une propriété spécifique
et répondre a un besoin particulier. Ces huiles peuvent servir de base a différentes graisses,
obtenues par ajout d'un épaississant. Le solide mou ainsi obtenu libére théoriquement I'huile a
un taux contrdlé pour satisfaire les besoins du roulement. D'une maniére globale, on estime
que 80 % des roulements sont lubrifiés a la graisse. Le lubrifiant peut étre apporté par
différentes techniques (bain, jet, systeme d'alimentation, ...). Une technique assez marginale
dans l'utilisation courante des roulements s'appuie sur une cage solide poreuse. Cette derniére
emmagasine une quantité donnée de lubrifiant. 1l est ensuite libéré par ressuage, oxydation,
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évaporation, .... Deux procédés sont utilisés. Le premier repose sur la formation d'un gel
emplissant les "vides" du roulement mais reste trés peu emilb§E La seconde solution
consiste a usiner une piece poreuse et a l'assembler imprégnée dans le roulement. La
technique de la cage poreuse est abondamment employée dans l'industrie spatiale et fera
I'objet d'une grande partie de notre étude dont les objectifs sont présentés au paragraphe Il de
ce chapitre.

c- Cas particulier des applications spatiales

Il ne s'agit pas ici d'une analyse exhaustive mais d'indiquer la spécificité des roulements
dans un contexte spatial. La charge est généralement faible a modérée, sauf dans les phases de
lancement. Ensuite, seule demeure la précharge appliquée au montage du roulement. Les
billes ont un faible diametre (< 5 mm) et sont nombreuses (> 20). Cela permet d'accroitre la
capacité de charge supportable par le roulement. Les bagues sont extrémement fines afin de
limiter la masse. Les déformations potentielles sont compensées par un ajustement trés précis
du logement du roulement. Le degré de précision requis pour les organes roulants (billes ou
rouleaux) est extrémement élevé (normes AHWYA?]).

Les mouvements sont généralement lents et/ou oscillants. Cela conduit a des films
lubrifiants fluides de faible a trés faible épaisseur. Il existe aussi quelques applications grande
vitesse (gyroscopes, roues a inertie, ...). Cette diversité rend le choix de la lubrification délicat
- lubrification seche pour les rotations lentes et des pressions de contact modestes, fluide pour
les autres cg14].

Les matériaux doivent présenter une bonne résistance a l'usure et a la corrosion. II
s'agit généralement de l'acier Z100CD17. Ce dernier recgoit souvent un revétement céramique,
comme le Ti(J182]. Les lubrifiants limitent aussi la formation de soudures froides. Le choix
de la nature de la cage n'est pas figé et son comportement est mal connu. C'est le plus souvent
un polymere ou un composite (sacrificiel pour la lubrification seche, poreux imprégné pour la
lubrification fluide). La définition des logements de billes et du mode de guidage (par bague
ou par bille), reste ouverte.

lI- Objectifs et démarche de |'étude

1- Positionnement du probleme. Obijectifs

La mise en ceuvre de la lubrification fluide d'un mécanisme spatial concerne plusieurs
actions tres différentes. Dans le cas particulier d'un roulement a billes, cela commence par la
préparation et le nettoyage des différents éléments (bagues, billes et cage). Le deuxieme point
est le choix et I'application du lubrifiant fluide, en s'assurant qu'il satisfait aux exigences des
conditions de fonctionnement. Le maintien de cette huile et les techniques pour assurer un
apport continu constituent les derniers aspects. L'objectif commun de toutes ces étapes est
d'assurer le fonctionnement du mécanisme pour la durée de la mission. Une solution doit donc
étre apportée aux interrogations suivantes :

- comment maintenir le lubrifiant dans les zones tribologiques, empécher sa migration
pour éviter des avaries causées par un contact direct, s'assurer de l'efficacité et de
I'innocuité des solutions proposées, conservant un frottement minimal et un couple
stable ?
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- de quels moyens dispose-t-on pour apporter une quantité de lubrifiant suffisante en
cas de besoin et quelle est leur efficacité ?

- quels sont les autres éléments qui peuvent perturber la lubrification fluide et
comment procéder a leur éradication ?

- comment se comporte I'huile lorsqu'elle est soumise a des conditions séveres de
fonctionnement ?

- quels sont les impacts sur le mécanisme (configuration, durée de vie, simplicité ou
redondance, efficacité, codt ...) ?

Deux échelles d'observation et de vérification apparaissent pour chacune des questions
ci-dessus.

La premiere échelle se rapporte & des considérations macroscopiques. Il s'agit de la
mouillabilité, de la solubilisation de polluants, buts principaux de la préparation d'une surface
en vue d'une lubrification fluide efficace.

La seconde intervient a un niveau moléculaire. Cela concerne plusieurs points. Le
premier est le comportement et l'organisation du lubrifiant en lubrification mixte. Un
mécanisme évolue souvent dans ce régime de lubrification et la durée de vie du mécanisme
est subordonnée a ce comportement. Le second est I'application de revétements pour confiner
le fluide dans les zones fonctionnelles, solution la plus simple pour y parvenir. Néanmoins,
des interactions entre ce revétement et le lubrifiant ont été signalées. Enfin, la libération de
lubrifiant contenu dans une matrice poreuse a été proposée des les années soixante pour
réalimenter un mécanisme. Cependant, l'efficacité desdites structures est controversée. Elles
sont assimilées a des puits ou des sources de lubrifiant. La mesure d'un couple de frottement
permet de valider le choix d'une combinaison des points précédents en apportant la réponse la
plus globale.

Chacune des thématiques abordées peutiori étre considérée indépendamment des
autres. Notre objectif n'est évidemment pas de réaliser une étude exhaustive pour chacune de
ces questions. L'objectif de I'étude présentée ici est de clarifier I'importance des phénoménes
physiques et mécaniques qui interviennent aux echelles d'observations mentionnées plus haut.
Certains, comme le comportement du fluide aux trés faibles épaisseurs et le réle de structures
poreuses, seront quantifiées. La finalitt commune a chacune de ces études est la mise en
ceuvre de la lubrification fluide. Pour chaque étape, nous nous efforcerons de synthétiser les
recherches déja menées et les solutions apportées dans celles-ci, puis nous exposerons
comment nous avons décidé d'orienter notre étude pour compléter les travaux antérieurs.

2- Démarche expérimentale

a- Préparation des surfaces

Dans les organes mécaniques lubrifiés fluides, le lubrifiant se doit d'étre présent dans les
zones fonctionnelles (pistes des roulements, dents d'engrenages, ...). Cela implique en
particulier que le fluide mouille totalement les surfaces. Ces derniéres doivent par conséquent
étre exemptes de toute pollution, facteur contribuant & modifier la tension de surface et a
perturber I'étalement. Ces aspects requierent une préparation adéquate des surfaces pour
I'élimination de la pollution afin d'obtenir des conditions optimales et reproductibles de
mouillabilité. Par ailleurs, les produits employés doivent respecter la Iégislation en vigueur.

Une surface propre n'est définie qu'en fonction des besoins d'un utilisateur donné.
Chaque finalité implique un certain degré de tolérari@t€0, 29] Des études
cristallographiques, de catalyse ou d'adsorption de surface n'admettent que quelques
monocouches de particules étrangéres. La jonction ou l'adhésion de surfaces accepte, dans un
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cadre général, une pollution grossiere. Le dépot d'un revétement sur un substrat nécessite
guelquefois la présence d'une couche intermédiaire de nature donnée.

Quoi qu'il en soit, la préparation des surfaces nécessite comme préliminaire la
connaissance de [l'historique des pieces a nettoyer, et donc de la nature des différents polluants
potentiels, axiomatique incontournable. L'objectif est de définir une procédure de nettoyage
aussi polyvalente et reproductible que possible, mais en aucun cas exhaustive (il n'est pas
guestion de contamination biologique et bactériologique ici).

L'éradication des solvants chloro-fluoro-carbonés (CFC) a rendu obsolete la quasi-
totalité des procédures de nettoyage en vigueur, dont celles dans le domaing5§jatial
L'objectif de cette partie de I'étude est d'obtenir aprés nettoyage un état de référence
reproductible afin de toujours mettre en ceuvre la lubrification fluide dans les mémes
conditions. De nombreuses techniques et d'autres solvants ont été pressentis et une alternative
devait au moins étre esquissée, a défaut d'étre évaluée. Cette étape demeure indispensable
compte tenu des contraintes de propreté inhérentes au contexte spatial dans lequel se place
I'étude. De plus, avant de I'évaluer sur des mécanismes complets, il convenait d'obtenir des
résultats préliminaires probants.

Ce second chapitre débutera par la présentation des exigences et des objectifs du
nettoyage. Nous poursuivrons par la définition des contaminants, particulierement ceux
préjudiciables a la lubrification fluide. Nous évoquerons ensuite les remplacants du CFC 113
puis les moyens retenus pour vérifier I'efficacité et la réussite du nettoyage. Enfin, une
évaluation de trois produits sera proposee et s'appuiera sur les points précédents. Elle aboutira
sur le choix d'un remplagant du CFC 113.

b- Comportement rhéologique et tribologique de lubrifiants

Le lubrifiant doit étre stable chimiquement vis-a-vis de son environnement de travail
mais également des conditions dans lesquelles il opére. Il doit étre en mesure de générer un
film pour séparer les surfaces en contact. Peu de lubrifiants fluides satisfont les criteres
autorisant leur utilisation en milieu spatial (tenue au vide, viscosité a différentes températures,
...). lls ont fait I'objet d'études importantes en termes de rhéologie et de tribologie : I'approche
adoptée visait a déterminer les caractéristiques dans des conditions conventionnelles de taux
de cisaillement ou d'épaisseyli3, 228] Cependant, il existe peu d'informations sur le
comportement de ces produits pour des cas plus extrémes et néanmoins réalistes de conditions
de contact. Il s'agit notamment des grands taux de cisaillement et de I'aptitude a générer des
films élastohydrodynamiques aux faibles vitesses. A grand taux de cisaillement, les
interactions et arrangements moléculaires peuvent en effet conduire a un comportement non
newtonien189].

Nous évoquerons d'abord les derniers travaux concernant la stabilité physico-chimique
des deux huiles les plus employées en milieu spatial. Nous chercherons ensuite a caractériser
le comportement de ces lubrifiants spatiaux. Certains auteurs attribuent un caractére non
newtonien[37, 111, 219] alors que d'autres le considérent comme newtonien, notamment
pour les perfluoropolyalkyléthef88, 204, 170]

c- Migration et confinement du lubrifiant

Le fluide doit autant que possible rester confiné dans les zones utiles alors qu'il tend
naturellement a s'étaler. Des lubrifiants fluides comme les perfluoropolyalkyéthers et le
cyclopentane ramifig214, 144]mouillent bien les matériaux sur lesquels ils sont appliqués
lorsque leur nettoyage est réussi. Si cette aptitude s'avére bénéfique puisque toutes les zones
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sensibles d'un mécanisme sont effectivement recouvertes (pistes des roulements, billes, dents
d'engrenages, ...), elle peut se révéler parfois désastreuse et cela a deux points de vue.

D'une part, cette migration "intempestive" cause un appauvrissement dans les zones
soumises au frottement. Lorsque nous nous placons en régime élastohydrodynamique,
I'épaisseur du film fluide est extrémement faible (au plus quelques dixiemes de pm). Une
perte d'huile dans ces régions critiques, accentuée par une dégradation potentielle de celle-ci
dans des conditions de fonctionnement séveres, peut provoquer une avarie irréversible.

D'autre part, le lubrifiant peut se placer a des endroits indésirables, comme des systemes
optiques et perturber leurs mesures, ou dans des "poches” (angles trous, ...) des différents jeux
entre les pieces assemblées (Figure 1-5). C'est par ailleurs une des raisons avanceées lorsque la
solution "lubrifiant fluide" est écartd®, 64, 65, 67, 70, 235]
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Figure 1-5.: exemple de mécanisme protégé avec des revétements anti-migration
et des joints labyrinthd223]

Peu de travaux ont porté sur les films anti - migrafi®) 21, 30, 45, 68, 69, 70, 71,

136, 137, 223Jou sur les moyens physiques de maintenir le lubrifiant dans des zones
déterminéed79]. Le Space Tribology Handbook (199[214] ne cite que les évolutions
commerciales. Il n'y a pas de réel souci dans cet ouvrage d'optimiser, de développer ou de
fixer de facon méme semi - définitive (dans le sens ou il est indispensable de tenir compte de
I'évolution des lubrifiants) un produit donné. Peu d'indications sont données sur la fagon dont
on peut orienter le choix d'un revétement. Méme apres avoir trouvé le produit adéquat, deux
problémes se posent :

- le lubrifiant et le revétement anti-migration sont-ils inertes I'un par rapport a l'autre ?

Dans le cas contraire, la fonctionnalité du film barriere est-elle conservée ? Des

travaux ont déja été conduits dans ce sens et ont apporté des réponses i2gatives

109, 182]

- le mode d'application de ces revétements est-il optimal ? Le risque de souiller des

zones sensibles est-il négligeable ?
Notre objectif est double. Nous voulons mettre en évidence une éventuelle interaction et en
déterminer la cause. En paralléle, nous souhaitons apporter une solution autre que les
revétements classiques, tout aussi efficace et plus pratique, notamment pour la détection et
I'application correcte du revétement.
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d- ROle d'une structure poreuse dans l'alimentation d'un
mécanisme

L'environnement spatial (apesanteur, ultravide) est propice aux fuites de lubrifiant dans
les mécanismes. De nombreuses missions n‘ont pu étre remplies en raison d'une mauvaise
lubrification, en dépit d'un nettoyage correct et de techniques de confinement adaptées.
Shapiroet al. en donnent un imposant recy201, 202] Des réservoirs poreux imprégnés de
lubrifiant ont alors été intensivement employés pour résoudre ce probleme. lls sont supposés
permettre des missions de 5 ans au moins dans la mesure ou une maintenance n'est pas
envisageable. Le principe s'appuie sur les facultés d'absorption et de rétention d'une structure
poreuse. La maniere dont le lubrifiant est extrait n'‘est pas clairement comprise. L'autre aspect,
auquel nous sommes plus attachés, est la rétention et la circulation de lubrifiant dans le milieu
poreux. Cette technique a été étudiée en lubrification par Morgan et Cqigtpdes la fin
des années cinquante. Les travaux ont surtout été développés autour de l'analyse des paliers
poreux et font I'objet d'une abondante littérature réesumée par Meetriab¢158, 159] Les
matériaux poreux ont été introduits comme réservoirs ou cages dans les roulements a partir du
milieu des années soixarfi©?2]. lls ont été I'objet d'études jusqu'a la fin des années soixante-

dix afin de comprendre comment "disposer" de ce lubrifiant. Cet intérét s'est tari pendant
presque deux décennies, certainement pour des raisons de rentabilité. L'équipe de Bertrand
[23-26] a repris leur étude depuis le début des années quatre-vingt-dix, notamment en terme
de comportement. La structure n'est plus seulement considérée dans un roulement assemblé
mais étudiée individuellemefR3, 25 26] Des réservoirs permettent de maintenir une tension

de vapeur saturante en huile suffisante dans I'environnement immédiat du mécanisme. L'huile
peut étre aussi acheminée vers les pistes des roulements par des phénoménes physiques
(mouillage, capillarité, effets de la température, ...). Une cage poreuse agit directement au
niveau des éléments roulants. Aux phénomeénes cités précédemment viennent s'ajouter la
centrifugation et une circulation potentielle au sein méme de la matrice poreuse sous l'action
de gradients de pression hydrodynamique.

Dans le dernier chapitre, nous recenserons d'abord les différents phénoménes physiques
impliqués dans la libération et la circulation de fluide au sein d'une structure poreuse. Les
différents matériaux poreux employés comme cages et réservoirs dans les mécanismes
spatiaux seront présentés. Cing d'entre eux seront sélectionnés et leurs caractérisations
réalisées. Nous analyserons les parameétres de limprégnation des structures poreuses et
définiront nos choix dans une seconde partie. Ensuite, par I'examen individuel des
phénoménes physiques identifiés et a partir d'expériences élémentaires, nous tenterons
d'évaluer et autant que possible de quantifier le réle de chacuns. Les couplages entre les
différents paramétres ne seront en revanche pas évalués. Cette approche permettra d'accéder a
une meilleure compréhension du fonctionnement d'un roulement équipé d'une structure
poreuse. Elle nous est apparue comme la meilleure source d'informations, bien que trés en
amont des interrogations d'utilisateurs de ces mécanismes.

e- Perspectives d'applications aux roulements a billes

Ce paragraphe évoque les perspectives de nos travaux. Considérons un roulement
équipé d'une cage poreuse. Pour une combinaison de conditions de fonctionnement donnée
(charge, température, vitesse, nature du lubrifiant et de la cage, technique de confinement,
durée, ...), le suivi du couple de frottement, son analyse fréquencielle et des expertises
permettront de valider ou d'infirmer les choix effectués. Cependant, il s'agira d'une réponse
globale et il sera tres difficile de déterminer dans quelle mesure chague phénomeéne intervient
favorablement ou pas, indépendamment ou pas d'autres phénomenes.
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A lissue des études citées dans les paragraphes précédents, un certain nombre de
tendances et d'orientations possibles se dégagent. Il sera possible de tester les combinaisons
les plus pertinentes sur des paires de roulements, par exemple en s'appuyant sur le travail de
Lauer[146]. L'objectif sera de parvenir a confirmer la technique de nettoyage proposeée, le
réle et I'efficacité des films barriere d'une part, des structures poreuses d'autre part, pour les
deux lubrifiants fluides les plus utilisés dans le domaine spatial.
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Chapitre 2
LA PREPARATION DES SURFACES

La lubrification fluide de mécanismes spatiaux présente des contraintes qui lui sont
propres en termes de pollution résiduelle et de reproductibilité de I'état de surface. A ces
exigences viennent se greffer les impératifs liés a la législation, comme ['éradication de
solvants chloro-fluoro-carbonés (CFC). Le CFC 113 était largement employé dans les
protocoles de préparation des surfaces pour un environnement spatial. Des solutions ont donc
da étre trouvées pour le remplacer.

Nous exposerons dans un premier temps quels sont les objectifs et les contraintes du
nettoyage des surfaces en vue d'une lubrification fluide. Des solvants susceptibles de
remplacer le CFC 113 seront présentés. Dans un second temps, nous évaluerons trois
remplacants potentiels. Les résultats obtenus seront alors discutés et nous en tirerons un choix
de remplacant du CFC et une procédure de préparation des pieces métalliques.
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I- Le nettoyage des surfaces. Implication sur la
lubrification fluide.

1- Les objectifs du nettoyage. Les contraintes de la législation

Une surface propre n'est définie qu'en fonction des besoins d'un utilisateur donné.
Chaque finalité implique un certain degré de tolérgd2e160]

Des études cristallographiques, de catalyse ou d'adsorption de surface n'admettent que
guelques fractions de monocouches de particules étrangeres. Dans un cadre général, la
jonction ou l'adhésion de surfaces accepte une pollution grossiere. Le dép6t d'un produit sur
un substrat nécessite quelquefois la présence d'une couche intermédiaire de nature donnée.

Quoi qu'il en soit, la préparation des surfaces demande comme préliminaire la
connaissance de leur historique, et donc de la nature des différents polluants potentiels. Cette
axiomatique posée, les étapes sont alors les suivantes :

- le choix d'une méthode pour éliminer les contaminants,

- la définition d'une procédure,

- l'utilisation de cette procédure,

- la mise en place d'un (des) critere(s) de réussite,

- la validation de la procédure.

L'objectif est de parvenir a un état de référence reproductible par la procédure validée et de le
garantir.

Le protocole de Montréal (1995) et la conférence de Kyoto (1998) ont défini les
calendriers généraux d'élimination des solvants entrainant une destruction de la couche
d'ozone (CFC, HCFC, ...), ainsi que les critéres d'acceptation de leurs successeurs. Dans le cas
des CFC, plusieurs problemes se présentfidd] : une distillation difficile lorsque pollués,
un colt de stockage important car considérés comme dangereux, une menace pour
I'environnement. Cette éradication programmeée a eu pour conséquence directe de rendre
caduques a plus ou moins long terme bon nombre de procédés industriels. Le nettoyage
d'organes mécaniques compte parmi ceux-ci, et notamment dans le cas des mécanismes
spatiaux. Ce domaine était en effet grand consommateur de CFC 113 (1,1,2 trichloro 1,2,2
trifluoroétahne CGF-CRCI), clé de volte des procédures de nettoyage de la plupart des
agences spatiales (NASA, CNES ..)). L'éradication de ce solvant n'a pas été immédiate et de
nombreuses dérogations ont été accordées.

La recherche de remplacants a donc pu se mettre en place de fagon certes progressive
mais malgré tout précipitée. La production des CFC a en effet été arrétée. La premiéere attitude
des utilisateurs a alors consisté a constituer des d@ck<ela a permis de mener a bien les
préparations de meécanismes a venir, de rechercher des successeurs, de les évaluer afin de
mettre en place une nouvelle procédure de nettoyage. Un probleme majeur demeurait
néanmoins : l'absence ou le faible recul vis-a-vis des nouveaux solvants. Le volume des
études conduites sur ces remplacants et en relation avec le milieu spatial est faible par rapport
aux autres secteurs comme l'électronique. De plus, I'expérience acquise dans le nettoyage est
principalement basée sur l'utilisation de solvants. Aussi notre étude s'inscrit-elle dans cette
continuité.

Les exigences d'une surface en vue d'une lubrification fluide sont les suivantes :

- elle doit étre mouillante, i.e. sa tension de surface supérieure a celle du fluide et permettre a
ce dernier de former un film,
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- elle doit étre chimiguement stable. Les especes présentes ne doivent pas provoquer de
modification de la tension de surface, ni étre capables de détériorer le lubrifiant,

- elle doit étre exempte de particules solides. La tolérance pour certains roulements de
précision est inférieure a 5 Yl 5], voire plus faible encorfi@14].

Afin de répondre a ces exigences, la définition des contaminants (potentiels et effectifs)
et les parameétres (modification de la chimie de surface, instabilité) incompatibles avec une
lubrification fluide est indispensable. Cela concerne :

- les éléments qui empéchent la formation d'un film fluide d'épaisseur suffisante, en
premier lieu la mouillabilité.

- les particules solides, d'origines et de formes diverses, indésirables et pouvant causer la
détérioration du mécanisnfiz30].

- les facteurs qui affectent le lubrifiant au sens chimique du terme. Certaines conditions
favorisent la dégradation de fluides comme les perfluoropolyalkyldite?}

- la stabilité de la surface nettoyée. Les problémes précédents résolus, la procédure peut
laisser la surface dans un état plus fragile (joints de grains attaqués, passivation altérée, ...).
Cette remarque s'applique aux techniques de nettoyage trop agressives (nettoyage acide par
exemple), ou bien si une nouvelle contamination peut de nouveau survenir.

- la non-reproductibilité de la physico-chimie de la surface nettoyée, et/ou son altération
par rapport a I'état originel.

Une solution détergente et un (des) solvant(s) organique(s) permettent d'émulsionner
et/ou de solubiliser les différents contaminants décrits ci-dessus. Leurs modes d'action sont
définis en Annexe 1.

2- Définition d'une surface. Classification des polluants

On peut décrire une surface (ici principalement métallique) par les espéces présentes et
qui en constituent la pollution, illustrée Figure 2-1
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Figure 2-1.: schéma d'une pollution de surf4t60]

On distingue quatre types de contamin§Bs 160]:
- type 1: les couches de réaction (oxydes, sulfures, carbures, nitrures, hydrures, etc...). Elles
proviennent de l'extérieur ou du massif. Elles sont chimiquement liées au substrat. Les oxydes
sont inévitables pour les organes métalliques a partir du moment ou un contact avec l'air
ambiant se produit. L'épaisseur de ces couches s'étend de quelgues nanométres a plusieurs
micrometres.
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- type 2: les couches physi- ou chimisorbés. Leur origine se trouve dans I'environnement ou
bien dans la diffusion de surface. Les liens avec le substrat sont moins intimes. Ce sont les
hydroxydes métalliques provenant de I'humidité de I'atmosphere, les acides organiques, les
constituants laissés par les traces de doigts et les autres produits intervenant dans l'usinage et
les manipulations des pieces. Cette contamination peut atteindre quelques dizaines de
nanometre§s2].

- type 3: les produits de compositions diverses. Il s'agit de régions ou de couches prés de la
surface. Cela inclut les phases parasites du matériau, les produits ou phases indésirables
susceptibles de resurgir par des processus de diffusion ou par abrasion chimique et/ou
mécanique. Ces défauts proviennent de I'élaboration et sont généralement répartis de facon
aléatoire. Par exemple, les aciers employés dans la technologie ultravide libérent aux trés
basses pressions I'hydrogéne dissout dans la masse.

- type 4: les contaminants isolés. Cette dénomination englobe les contaminants particulaires
(poussieres, les inclusions de carbure, nitrure selon l'outillage utilisé, les particules arrachées),
les fibres de papier et/ou de textiles, les cheveux, les résidus de lubrification seche. Whitfield
[239] a démontré que la poussiére, constituée de particules de 1 & 140 um, était d'autant plus
difficile a éliminer que I'atmosphere est humide (RBO %).

L'objectif du nettoyage pour la lubrification fluide est d'éliminer en particulier deux
types de contaminants.

Le type 2 est constitué d'éléments qui vont influencer la mouillabilité de la surface et
la pérennité du lubrifiant en termes de réactivité chimique. On concoit donc aisément que des
résidus de fluide de coupe doivent étre éliminés. Leur apparition ou présence est étroitement
liée a I'environnement.

Le type 4 est souvent a l'origine d'indents dans les surfaces. Ces derniers entrainent
une fatigue et une décroissance de la durée d¢28@. De plus, les particules solides
retiennent les fluides par capillarité. Les quantités de lubrifiant fluide employées étant faibles,
ces pertes ne sont pas négligeables.

Une maniére simple et exhaustive de déterminer la provenance des pollutions
rencontrées est de retracer la "vie" d'une piece manufacturée. On obtient un recensement
exhaustif résumeé dans le Tableau 2-1 :

Type de Exemples de polluant Cause de la
contaminant de ce type contamination
oxydes, sulfures, carbures, nitrures, -
1 h nature du matériau, stockage
ydrures
huiles et gral's.ses'(moteur, pompe, atmospheére de fabrication,
lubrification), L
résidus de soudure nature du' materiau,
2 ’ nature de l'outillage, lubrifiant

eau, solvants,
traces de doigts, cosmétiques,
résidus de corrosion

d'usinage, stockage,
nettoyage, conditionnement

3 oxydes, gaz dissous nature du matériau, stockage long
poussiéres, fibres textiles, chevedix,atmosphére de fabrication, natune
fumées, du matériau,
4 particules et copeaux métalliques, nature de I'outillage, lubrifiant
résidus de lubrification séche, air d'usinage, stockage,
ambiant ou air conditionné nettoyage, conditionnement

Tableau 2-1: résumé des types, des causes et d'exemples de pollution
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Les techniques les plus courantes s'appuient sur des détergents, des solvants organiques,
et des méthodes chimiques et mécaniqué®]. Si la présence de monocouches et de
particules micrométriques est tolérée, ces techniques sont acceptables. Notre effort se portera
donc surtout sur de celles-ci.

L'emploi d'une solution détergente et d'un solvant organique est encore en vigueur dans
le nettoyage d'organes mécaniques au C.N.[@. D'autre part, nous disposons de
davantage de recul et de savoir-faire avec ces moyens conventifi8|s206] Si le
C.N.E.S. s'appuyait encore sur le CFC 113, nous allons exposer ici les possibles substituts
fluides. Parmi eux, on trouve les azéotropes. lls posseédent l'avantage de l'efficacité d'un
mélange et ceux d'un corps pur pour le recyclage

La réduction de la contamination s'appuie quelques fois sur des procédés spécifiques, en
majorité thermiques : laser, bombardement U.V./ozone, .... lls sont présentés en Annexe 1.

3- Les remplacants potentiels des CFC

a- Les perfluorocarbone (PFC) et hydrofluorocarbone (HCFC)

Slinn [211] présente les HCFC 123, 141b et 225. lls sont employés a l'occasion du
nettoyage et du séchage de précision ou des solvants aqueux ne peuvent agir. Cependant,
l'utilisation du HCFC 123 présente des soucis de stabilité, de toxicité et de compatibilité. Le
HCFC 141b instaure un coefficient de dégradation de la couche d'ozone (O.D.P. : Ozone
Depleting Power) proche de celui du CFC 113, donc trop élevé. Ces deux produits sont donc a
exclure d'une future procédure, bien que leur utilisation soit permise jusqu'en 2025 environ.
L'achat d'un appareil fonctionnant avec ce type de solvant serait sans doute amorti a ce
moment-la mais cela impliquerait aussi de recommencer la recherche de substituants.

La solution proposée par Slinn est un mélange alcool - solvant perfluorocarboné (PFC),
réduisant le point éclair. Le mélange permet d'avoir une couche de vapeur riche en PFC a la
surface de la piece nettoyée. Ce solvant mixte peut s'employer par immersion ou par
pulvérisation. Les systemes sont proches de ceux présentés auparavant. Cette technique
semble surtout développée pour des composants €lectroniques.

Kitamura etal. [141] présentent le HCFC 225 comme remplagant potentiel du CFC 113,
mélange d'isomeres HCFC 225 ca et cb. En général, I'équipement utilisé avec le CFC 113
peut étre employé avec les HCFC 225 sans modification majeure de l'installation. Les auteurs
conseillent un circuit fermé, les doses limites d'exposition étant assez faibles : 25 ppm/8 h
pour le HCFC 225ca, 20 ppm/8 h pour le HCFC 225cb et 50 ppm/8 h pour le AK 225
(évaluation par la méthode NIOSH 1020).

Les solvants AK 225 et AK 225 AES ont une capacité comparable a celle du CFC 113, par
exemple pour éliminer I'huile de référence Houghton. Dans le cas des résidus de soudure sur
les cartes imprimées, le AK 225 laisse des traces blanches.

Dans I'ensemble, il n'y a pas de problemes constatés avec les métaux. La compatibilité
est plus réduite avec les plastiques et les élastoméres. Les différents AK 225 ne sont pas
utilisables avec les polyméthacrylates. Des fractures sont apparues avec les polycarbonates
sur les zones porteuses de contraintes résiduelles créées lors de l'injection des pieces.

b- Les perfluoropolyalkyléthers

Les informations concernant ces solvants sont moins nombrg&Hs Il s'agit des
fractions de faible masse moléculaire de perfluoropolyalkyléthers (PFPE), de structure
analogue aux huiles de méme structure chimique. Leur nature fluorée risque de limiter leur
solubilité dans certains contaminants. En particulier, ces produits, appelés Galden, sont
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faiblement solubles dans les alcanes au-dela de I'hexane. lls peuvent laisser des résidus non
volatils, de faible tension de surface. La mouillabilité de la surface peut étre rendue difficile.
Cependant, comme les alcanes (cyclohexane, heptane, ...) solubilisent aisément les huiles
hydrocarbonées, ce solvant a la méme faculté avec les huiles fluorées.

c- Les méthylsiloxanes

Campbell [34] a testé ces solvants, de formule brute SieB-(Si(CH),-O)n-

Si(CHg)3 (n= 0), en vue de leur utilisation pour le nettoyage de précision des roues inertielles
de navigation. Le diameétre des particules polluantes ne doit pas dépasser 5 um.

Les méthyl siloxanes possedent un taux de N.V.R. (Non Volatile Residue) inférieur a 1
ppm, sont sans odeur et ne sont pas considérés comme des composés organiques volatils
depuis décembre 1994. La présence de dérivés siliconés sur les pieces nettoyées peut avoir un
effet néfaste sur le mouillage et en particulier la lubrification. Ces produits ont en effet une
tension de surface qui rend les matériaux non mouillants.

L'évaluation conduite par Campbell portait sur cing points :

- le taux de N.V.R. et la mouillabilité,

- la compatibilité des solvants avec les matériaux,

- le dégazage,

- la combustion et I'inflammabilité,

- la toxicité.

Une quantité connue de solvant est évaporée sur un substrat. Les analyses ont porté sur les
substrats et les gaz évaporés par infrarouge, microscopie électronique a balayage, EDax et
ESCA (analyse par spectroscopie d'électrons). Il s'avére qu'une espéce cyclique du
méthylsiloxane reste présente a la surface des échantillons nettoyés. Un raffinage du solvant
permet d'éliminer cette espece. La compatibilité des solvants OS-10 et OS-30 a été évaluée
pour les métaux (béryllium, alliages étain/plomb) et les colles époxy. Les matériaux ont été
soumis aux solvants a haute et basse température, puis aux mémes conditions sous ultrasons.
Pour les adhésifs, la tenue au cisaillement, la dureté (Shore D), le changement de masse et la
température de transition vitreuse sont vérifiés. Seules l'analyse de surface et la facilité
d'usinage sont considérées pour les métaux. Campbell affirme que l'impact sur ces matériaux
étudiés est insignifiant.

Moore[162] a conduit de son c6té des tests de compatibilité en immergeant 3 heures a
50°C des plastiques et des élastomeres dans de I'OS-10. Les acryliques et les polycarbonates
donnent satisfaction. Pour les caoutchoucs, les zones non réticulées sont extraites. Les
plastifiants et autres additifs sont extraits des élastoméres, modifiant la dureté de quelques
pour cent. Aucun effet marquant n'a été constaté sur les adhésifs époxy et cinqg métaux pour
usage aerospatial. Cependant, des pieces nettoyées avec les méthylsiloxanes et placées a une
pression de IHtorr dégazent quatre fois plus qu'avec le CFC 113. Un étuvage de 48 heures
permet de tout éliminer.

Du point de vue de I'environnement et de la santé des utilisateurs, Cai34ppetinne
les caractéristiques suivantes :

- 10 a 30 jours de durée de "vie" dans I'atmosphere avec formation,del{OCet SiQ,

- exposition limite de 100 ppm pour I'OS-30. Pour les solvants OS-10 et OS-20, leur

caractere inflammable oblige a travailler dans des zones ventilées ou avec des appareils

adapteés.
Les tests de bio - compatibilité (inhalation orale, respiratoire et contact dermique), I'action sur
des cultures de tissus et les tests de génotoxicité ont respectivement montré l'absence de
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toxicité, de cytotoxicité, et d'action mutagene. Les résultats concernant l'inhalation chronique
ne sont pas donnés.

La capacité a nettoyer, avec une Iégére agitation de 3 mn a température ambiante, des
éprouvettes en acier contaminées a été évaluée. L'efficacité est totale pour les souillures
apolaires et les huiles silicones. Pour les huiles trés visqueuses, une agitation plus vigoureuse,
une augmentation de la température et une immersion plus longue permettent d'obtenir un
meilleur résultafl62]. La nature et la viscosité des contaminants testés ne sont cependant pas
spécifiées.

La création d'azéotropes est possible par mélange avec des alcools, des éthers, des esters
et des siloxanes. Cela permet un ajustement possible des fonctions polaires et non polaires du
solvant tout en conservant une température d'ébullition constante.

d- Les hydrofluoroéthers

La molécule contient une partie fluorée et une autre hydrogénée liées entre elles par un
atome d'oxygéne. Sa miscibilité avec certains autres solvants et polluants fluides est par
conséquent plus délicatd75]. Les HFE décrits par Kenyofl32] sont en particulier
insoluble dans Il'ea[l32]. Cependant, il est capable de former des azéotropes avec certains
solvants conventionnels.

Les HFE ne sont pas inflammables, peu toxiques (600 ppm de dose admissible) et ne
nécessitent pas de modification des installatid@gl, 105] Leur efficacité a nettoyer est
analogue a celle du CFC 113. La compatibilité avec les métaux et les plastiques ne pose de
problemes majeurs pour une heure d'exposition a température d'ébullition (gonflement
réversible par étuvage du PTFE, jaunissement du liquide avec du caoutchouc siliconé,
oxydation du cuivre en surfacg)s7].

Les hydrofluoroéthers semblent plus efficaces avec la technique des co - JaRéants
105, 175] Le principe en est donné en Annexe 1. Cependant, la nature du second solvant
employé avec le HFE dépend étroitement de la nature du polluant. Le HFE27]1@0été
testé pour le nettoyage de roulements pour applications aérospatiales. L'auteur affirme que
l'efficacité est analogue au CFC 113, mais aucun test n'est venu étayer cette affirmation.
Besson et al. [27] ont comparé le HFE 7100 aux CFC 113 et a un azéotrope
d'hydrofluorocarbone et de dichloroéthyléne. Il semble donner satisfaction, bien que les
auteurs ne concluent pas explicitement dans leur article.

e- Les hydrofluorocarbones

Le principal est un mélange d'isomeres @8, le HFC 43-10 mee, commercialisé
sous le nom Vertrel XEL32]. La présence d'hydrogéne dans la molécule permet de décroitre
sa durée de vie dans lI'atmosphere. Il n‘attaque pas la couche d'ozone et sa participation aux
risques globaux (G.W.P.) est faible. Sa forte teneur en fluor le rend ininflammable (point flash
et limite de combustion). Un rapport fluor/hydrogene plus faible rendrait sa combustion
possible.

Son aptitude a nettoyer est plus sélective que le CFC 113 (Tableau 2-2), et Il'utilisation
d'un azéotrope est parfois nécessaire (alcool, trichloroéthylene). Les Vertrel XM et XF sont
adaptés aux impuretés polaires, aux particules, traces de doigts et saletés légeres. lls sont
utilisables dans le dégraissage en phase vapeur. Le Vertrel MCA est stabilisé avec du
nitrométhane. De plus ce solvant ne serait pas autorisé dans tous les pays, notamment en
Allemagne. Le Vertrel MCA est employé dans le nettoyage des parties métalliques, optiques,
des systemes avec huiles et graisses, des cires, ... Le Vertel SMT (contenant du trans-dichloro-
éthyléne et du méthanol) est plus adapté aux résidus ioniques et ceux propres a I'électronique.
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La compatibilité vis-a-vis des plastiques n'est pas tres bonne lors d'un contact prolongé
(deux semaines a 50°C) pour les Vertrel XF, XE, XM, MCA et 80]. Besson edl. [27]
ont souligné des problémes d'inflammabilité du Vertrel MCA stabilisé par le nitrométhane
lors d'impact mécanique dans l'oxygéne liquide. Ajoutée a sa toxicité, il semble donc poser
guelques soucis d'utilisation. Cette conclusion est également celle dd. $&jsgui reconnait
l'efficacité du Vertrel MCA mais affirme que le HFE 7100 semble présenter des qualités
analogues.

Enfin, ces solvants ont été évalués dans certaines procédures de nettoyage. lénson et
[100] ont comparé le Vertrel SMT avec des mélanges de CFC 113 - chlorure de méthyléne,
notamment par pulvérisation du solvant sur des "feuilles" métalliques en vue d'un soudage et
en phase vapeur sur des substrats d'alumine avant un dépét C.V.D.. Dans le cas du soudage,
les feuilles nettoyées avec le Vertrel présentent plus de fuites a I'hélium que celles traitées
avec la technique habituelle. En revanche, les substrats d'alumine ont montré une meilleure
adhésion apres nettoyage par le Vertrel.

Wittman [241] s'intéresse aux résidus non volatils. La procédure repose sur la
contamination, le nettoyage avec un volume donné de solvant (40 ml) et le contréle par pesée
précise. Les pieces sont des parallélépipedes rectangles d'alliages d'aluminium 6061-T6
souillés par des produits représentatifs de ceux employés par la navette spatiale, et
caractéristiques de ce qu'il y a de pire a nettoyer (Tableau 2-2). Les échantillons sont lavés,
rincés a I'eau chaude puis séchés. Le contaminant est alors appliqué sur I'éprouvette, puis elle
est rincée avec un volume déterminé du solvant a évaluer. Les piéces d'aluminium sont
nettoyées avec de CFC 113 et de l'acétone puis, utilisées pour un autre test. Cette étape est
d'ailleurs critiquable car I'état de référence est perdu. Le Tableau 2-2 donne les pourcentages

de polluants enlevés.

Houghton-draw
Braycote 601 2 N
Fluide DC 33 graissstle base PFPE lubrifiant a base
raisse siliconée , hydrocarbonée pour
g chargée PTFE y o P
acier inox
aucun 3 0 0
Fréon TF- 80 91 100
hexane 96 1 100
cyclohexane 95 1 99
azéotrope acétate
d'éthyle-eau-éthanol 70 4 99
Vertrel XF 7 75 5
Vertrel MCA 43 24 100
HCFC 225 85 87 100
90 % Vertrel XF
+ 10 % HCFC 225 9 60 11

Tableau 2-2: pourcentages massiques des polluants en[2¢&s

Bien qu'aucun solvant ne soit totalement efficace, le Frédn(@TFC), le Vertrel MCA
et I'hexane donnent de bons résultats. Cependant, la démarche pose différents problemes. Les
tests restent d'une part grossierement indicatifs de la solubilité. Ensuite, les formes complexes
ne sont pas aussi faciles a nettoyer. Ces tests doivent de plus étre complétés par ceux de
compatibilité entre le solvant et divers matériaux en immersion. Apres la sortie du bain et une
semaine de séchage, les tests de dureté doivent étre conduits. L'analyse des N.V.R. est faite
par spectroscopie infrarouge et E.D.S. (énergie dispersive par spectroscopie de rayons X). Si
le faible pouvoir oxydant est retenu comme critére, seuls le Vertrel MCA et le AK 225 sont

utilisables[241].



Aspects globaux et locaux de la mise en ceuvre de la lubrification fluide en ambiance spatiale

Thom [224] a évalué I'aptitude d'un Vertrel pour enlever les résidus de graisses a base
de PFPE, de PTFE et de Mo&ilisées dans la lubrification de piéces d'appareils militaires.
Les critéres sont : I'élimination a température ambiante de I'huile de base PFPE sans autre
action, la facilité de recyclage. Le Vertrel a été comparé principalement aux
perfluoropolyalkyléthers, & des solutions alcalines, a des hydrocarbures aliphatiques et au
HFE. Seuls le Vertrel et un solvant aqueux alcalin ont satisfait aux exigences. Cependant, ce
dernier pose des problémes quant a la durée du séchage et la quantité des effluents pollués.

Didziulis etal. [59] ont comparé l'efficacité du Vertrel XF & celle du Fréofl &Fa une
solution aqueuse détergente suivie par de I'heptane. Leur démarche consiste a nettoyer des
roulements a billes avec chaque solvant puis de vérifier lequel conduit a la plus longue durée
de vie. Le principal contaminant est une huile de stockage. La solution détergente donne les
plus mauvais résultatssZ millions de cycles), puis viennent le Fréon &5,8 millions de
cycles) et enfin le Vertrel XF=@ millions de cycles). Cependant, une remarque vient
tempérer la conclusion des auteurs. Des analyses par infrarouge et X.P.S. ont montré que le
Vertrel XF laissait des traces importantes d'huile de stockage. On obtient un bon résultat
malgré la présence d'un polluant résiduel.

f- Autres solvants organiques

Les quatre solvants
Cette procédure type repose sur quatre solya6{<206] Elle consiste en :
- immersion dans un bac a ultrasons contenant une solution a 1 % en volume de
détergent alcalin, pendant typiquement une dizaine de minutes, a 60°C. Cette étape a
pour objectif d'éliminer la contamination la plus grossiere (particules, polluants
organiques moins liés a la surface, ...)
- rincage sous courant d'eau froide,
- ringage a l'eau bidistillée,
- immersion dans le bac a ultrasons contenant de I'hexane, pendant 20 mn a 60°C,
- immersion dans le bac a ultrasons contenant de I'acétone, pendant 20 mn a 60°C,
- immersion dans le bac a ultrasons contenant de I'éthanol, pendant 20 mn a 60°C.
Elle apparait pour I'évaluation de l'implantation ionique de l'acier 440C lubrifié par un
perfluoropolyalkyléther. Les trois derniéres étapes permettent de solubiliser et/ou
d'émulsionner les derniers polluants présents grace aux caractéres polaires et protoniques des
solvants employés.

Le Shellsol, le Wynn' Solv70

Le Shellsol est un mélange d'hydrocarbures aliphatiques dont les chaines contiennent
de 10 a 12 atomes de carbone (indications du fabricant). Il est dépourvu d'agents aromatiques
ou chlorés. D'apres la documentation fournie, il est apte a oter les résidus de lubrifiant (huiles
et graisses), la suie, la rouille, goudrons, .... Compatible avec les métaux, il est sans effet
nuisible sur les plastiques et les élastomeéres.

Pour le Wynn' Solv 70, la nature et les caractéristiques sont sans doute voisines
puisqu'il s'agit d'une "coupe" pétroliere, avec des molécules de 10 - 12 atomes de carbone
[186].

L'ABZOL

Ce solvant est basé sur le bromure de n-propyle (données du fabricant). Il contient
d'autres éléments couverts par le secret de fabrication. Il n'a qu'un faible impact sur la couche
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d'ozone et son coefficient GWP est acceptable (14000 fois moins nocif que le CFC 11 et 10
fois moins que le C¢. Il n'a pas de point éclair mais le pourcentage volumique dans l'air
pour la limite d'inflammation ne doit pas dépasser 3 a 8 %. Les résultats donnés ici sont
extraits de la documentation commerciale.

Sa capacité a nettoyer semble moins sélective que, par exemple, les Vertrel ou les HFE.
Cependant, I'ABZOL est toxique par inhalation et la dose limite d'absorption est de 100
ppm/8 h. Il est conseillé de l'utiliser dans des récipients fermés et avec une ventilation ainsi
gue des gants et des lunettes de protection. Des tests de compatibilité avec différents
matériaux ont été conduits sur les polymeéres et les métaux.

Ce solvant nécessite des tests de résistance des gants en contact prolongé et intermittent
avec le solvant (ASTM F739, ASTM F1383).

Enfin, des essais de nettoyage simples ont été conduits. Des éprouvettes sont immergées
dans un polluant donné puis égouttées. Elles sont ensuite séchées a 100°C pendant 30 mn. Les
échantillons sont alors lavés avec 3 ml de solvant et le pouvoir détergent est évalué par pesée.

Pour des évaluations plus consistantes, des éprouvettes d'acier recouvertes de polluants
sont étuvees a 250°C durant une heure. Les pieces sont alors immergées durant 5 mn dans le
solvant en ébullition. Le pouvoir détergent est la encore estimé par pesées.

Ce solvant semble avoir donné satisfaction pour les composants et cartes électroniques,
les prothéses, les verres, les stators des moteurs électriques et les boitiers en aluminium des
condensateurs.

Cependant, nous devons admettre que nous manquons énormément de recul pour ces
produits (Shellsoll, Wynn'Solv 70, ABZOL), notamment le dernier pourtant prometteur.
Hormis leurs documentations commerciales, nous ne disposons pas d'autres informations au
travers de publications ou le produit aurait été évalué.

g- Récapitulatif

Aucun des solvants organiques présentés ne constitue la solution idéale. Chacun
nécessite visiblement un couplage avec une solution détergente aqueuse et/ou un autre solvant
organique. En particulier, les Galden, de structure identique a celle des PFPE, semblent avoir
une efficacité sélective. D'autre part, certains comme les HCFC (225 et leurs prédécesseurs)
sont déja interdits en production et d'utilisation ou en passe de I'étre dans un avenir proche
(2000 a 2025). Les méthylsiloxanes, TABZOL semblent en revanche les plus efficaces et se
rapprochent de solutions conventionnelles (alcanes, acétones, éthers, acétates, trichoro et
dichloro....).

Les HFE sont essentiellement conseillés en co - solvants. L'efficacité des Vertrel est tres
dépendante de la nature du contaminant a éliminer, ce qui explique la variété d'azéotropes
proposeés.

Le Tableau 2-3 ci-dessous rassemble les caractéristiques chimiques générales que
doivent remplir des remplagants des CFC et leurs influences sur leur comportement.
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Modification de la structure chimique Influence sur le comportement du solvant
augmentation de la vitesse de disparition dans
augmentation du nombre d'atomes I'atmosphere et du caractére combustible du
d'hydrogene produit, de la polarité de la molécule,

tassement de la molécule sur elle-méme

préservation de la couche d'ozone,
élimination du chlore baisse de la toxicité,
diminution du point d'ébullition

stabilisation de la molécule,
diminution du caractere combustible,
augmentation du nombre baisse de la toxicite,
d'atomes de fluor solubilité plus spécifique,
complexité de la fabrication,
augmentation des codts

augmentation de la taille des molécules,

augmentation du nombre accroissement du point d'ébullition,
d'atomes de carbone réduction de la solubilité,
augmentation des codts
ajout d'hétéro atomes augmentation de la solubilité, de la miscibilité,
(oxygene, azote, soufre) de l'inflammabilité et de la toxicité

Tableau 2-3: relations entre la structure chimique et les propriétés des remplacants des CFC

Tous posent des problémes de compatibilité avec les matériaux, notamment les matieres
plastiques (PTFE surtout), et parfois avec les métaux (détergents, HFE et cuivre). Les
guestions de sécurité et de toxicité n'ont que trés peu été évoquées. La priorité était d'abord de
trouver des remplagants existants et si possibles efficaces. Les criteres de toxicité et de
sécurité entreront en compte lors des choix.

De plus, rien ne garantit un maintien de la législation en vigueur et un durcissement est
possible. Auquel cas, certaines des solutions évoquées deviendraient caduques.

lI- Evaluation de trois remplacants aux CFC

1- Approche employée

L'objectif principal de notre travail était d'obtenir des premiers résultats sur ['efficacité
des trois remplacants potentiels du CFC 113. A court terme, il s'agit aussi de mettre en place
une procédure de nettoyage des organes mécaniques spatiaux lubrifiés fluide. Celle-ci se doit
d'étre simple, efficace (autant que celle basée sur les CFC), reproductible et transposable a
une échelle industrielle.

Nous nous placons dans le cadre d'un nettoyage a l'aide de solvants, en continuité de la
technique en vigueur au C.N.E.S.. Nous avons exposé en Annexe 1 comment ces solvants,
agueux ou organiques agissent et éliminent la pollution. Le paragraphe I-3 de ce chapitre a
résumé de maniere non exhaustive quels solvants organiques sont susceptibles de remplacer le
CFC 113.

Les exigences et les objectifs de la lubrification fluide ne peuvent étre remplis par
l'utilisation de solvant(s) organique(s) uniquement. La contamination la plus grossiere,
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notamment les particules, est difficilement éliminée par ces solvants. Nous avons alors opté
pour une solution plus réaliste et plus largement éprouvée :
- immersion dans un détergent, pendant 20 mn, a 60°C, sous ultrasons, afin
d'émulsionner et de solubiliser la pollution la plus grossiére.
- ringcage sous eau courante, puis eau distillée pour d'éliminer les sels minéraux et les
traces de savon.
- immersion a chaud dans un (plusieurs) solvant(s) organique(s).

La méthode mise en ceuvre dans ce travail a porté sur l'aptitude du couple "solution
détergente - solvant(s) organique(s)" a éliminer des contaminants déposés sur des substrats.
Comme dans les travaux de Thf24] et Wittman[241], il s'agit de contaminants connus et
considérés comme difficiles a éliminer. Les substrats associent des formes géométriques
complexes afin de se rapprocher de celles des mécanismes réels. L'efficacité est évaluée par

des techniques de contrble aprés nettoyage. Elle se base sur un état de référence donné.

a- Sélection des remplacants des CFC, des substrats et des
contaminants

Les solvants retenus

Le remplagcant du CFC 113 doit pouvoir remplacer les trois autres (hexane, acétone,
éthanol). Ces solvants permettent de couvrir une palette suffisamment large de solubilisation
des contaminants (solvant polaire, présence d'hétéro atomes). Cette procédure basée sur trois
solvants organiques n'est cependant pas viable industriellement. L'hexane et métabolisé,
I'éthanol est inflammable, et elle est de plus trop lourde. Cependant, comme nous l'avons
évoqué, il n'y a pas de solution unique, méme si la solution s'oriente vers I'nydrofluoroéther
ou I'hydrofluorocarbone. Lorsque ce ne sont pas des obstacles de compatibilité avec des
matériaux, ce sont des soucis de sécurité ou de colt qui freinent le choix.

Compte tenu des impératifs d'efficacité, de compatibilité avec les matériaux (polymeres
notamment), d'écologie et de sécurité (toxicité, inflammabilité), deux seuls ont été retenus :
- un hydrofluoroéther (HFE 7100) utilisé en co-solvant avec un hydrocarbure saturé
(Shellsol C153). Les proportions respectives sont de 30 % -70 % en volume.
- le Vertrel MCA+, azéotrope formé d'un hydrocarbure fluorégF{gH,), de trans-
dichloroéthylene et de cyclopentane
Leurs formules et caractéristiques sont rassemblées dans le Tableau 2-4 ci-dessous, avec un
comparatif par rapport au CFC 113.
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CFC 113 HFE 7100 | Shellsol C153 Vertrel MCA+
Composition chloro-fluoro- hvdrofluoroéther i mélange d'alcane| hydrofluorocarbong
carbone y | Cipa G, dichloroéthyléne
Caractéristiques co-solvant azéotrope
! C5|:10H2
formule C,Cl3F3 C4FOCH; trans-1,2 GH,Cl,
cyclopentane €H;,
point d'ébullition (°C) 47,6 60 184-198 39
masse volumique (g/cr) 1,56 1,52 0,78 1,41
tension de vapeur saturante
(kPa) 63 28 0,06 464
tension de surface (mN/m) 17,3 13,6 25 15,2
point de congélation (°C) -35 -135 <-50
chaleur latente de
vaporisation a I'ébullition 146 125 330 43,3
(kJ/kg)
chaleur spécifique a 20°C
(KJ/kg.K) 0,92 1,17 2,0 0,27
viscosité (centipoise) 0,68 0,61 1,65 0,49
Potentiel de destruction de p
l'ozone (ODP) 0,80 0,00 non donné
Potentiel de réchauffement p
terrestre (GWP) 5000 500 non donné
Durée de vie dans ! p
I'atmosphére (années) 85 4,1 E non donne

Tableau 2-4: caractéristiques physiques des solvants testés par rapport au CFC 113

Si nous considérons les critéres pour le choix d'un solvant organique donné en Annexe 1 et
ceux du Tableau 2-3, les deux candidats possédent bien une faible tension de surface, une
volatilité correcte (température d'ébullition raisonnable), une faible viscosité et les structures
chimiques correspondantes. La solubilité vis-a-vis des polluants est extrémement difficile a
appréhender car il existe trop de contaminants possibles.

Les substrats

Certaines surfaces sont plus propices a la contamination que d'autres. Bien que choisir
et évaluer plusieurs matériaux permettraient d'étre exhaustif, il nous a donc paru raisonnable
de nous borner a l'acier Z100CD17, principal matériau des roulements pour applications
spatiales. En effet, en plus de cet acier, il nous faudrait tenir compte de polymeéres (PTFE,
résines phénoliques, polyimide, ...), de céramiques (TiC, S, Si.) et d'autres métaux
(cuivre, bronze, autres nuances d'acier, [213].

La réalité des organes mécaniques est naturellement une combinaison des formes
géométriques simples et complexes. Nous avons opté pour des parallélépipedes comportant
une face rectifiee (Ra=0,10 um), deux rainures et des trous taraudés (débouchants et borgnes)
comme représentés sur la Figure 2-2.
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Figure 2-2.: schémas des éprouvettes en acier Z100CD17 a contaminer

Les contaminants

L'une des premieres interrogations est le nhombre de contaminants a considérer. lls
doivent étre représentatifs de ce que nous voulons éliminer : poussieres et particules solides,
huiles et graisses, cires, feutres indélébiles, vernis, antistatiques, traces de doigts, résidus de
cosmétiques. Avec une contamination simultanée, il sera difficile de savoir qui enléve quoi et
dans quelle proportion. Il nous parait donc plus judicieux de les considérer individuellement.

Le choix des contaminants est fonction de leur représentativité dans l'industrie spatiale
et mécanique en geéneéral, leur difficulté a étre éliminés et leur facilité de détection. La
sélection comporte alors :

- deux lubrifiants : un perfluoropolyalkyléther linéaire (PFPE) (Fomblin Z25), un

cycloalpentane ramifié (Pennzane SHF X-2000), tous deux présentés au | du chapitre 3.

- un fluide de coupe non siliconé&tuvé a 120°C apres son application sur la piece en

acier. Il contient une huile minérale paraffinigue, un savon d'acides gras
d'alcanolamines, des émulgateurs anioniques et ioniques, un fongicide, un colorant et de
l'eau

- des traces de doigtfaissées par des manipulations a mains nues.

Les pieces sont contaminées avec 300 pl des produits présentés précédemment, plus les
traces de doigts. lls sont généreusement appliqués sur la face rectifiée et particuliéerement dans
les rainures et les trous taraudés (sauf pour les traces de doigts). L'état fluide des contaminants
n'‘a pas rendu possible un suivi par pesées sans générer des pertes différentes d'un essai a
l'autre.

b- Méthodes d'évaluation de I'efficacité employées

Quelles que soient la nature des contaminants a oOter et la technique retenue pour y
parvenir, il convient de s'assurer que l'objectif est atteint. Il existe plusieurs techniques,
présentées en Annexe 1. Cependant, compte tenu du type de contaminants et des moyens
disponibles, trois seulement ont été prises en compte. Le choix des techniques de contrdle
s'est porté sur :

- des mesures de tension de surfaddn appareil permet de déterminer la tension de surface

par la mesure d'angles de gouttes de fluides étalons déposées sur la surface a analyser. Leurs
tensions superficielles sont connues (eau bidistillée et diiodométhane pur a 99,99 %). Pour
chaque fluide, 8 gouttes sont déposées en différents endroits de la surface rectifiée.

- des analyses qualitatives par spectroscopie infraroug€&lles sont réalisées a l'aide d'un

spectrometre a transformée de Fourier. La surface est rincée avec du dichlorométhane
CH.Cl,, qui agit par déplacement chimique (voir en Annexe 1). Le solvant est recueilli puis
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évaporeé sur des pastilles de bromure de potassium KBr. L'analyse porte essentiellement sur la
contamination moléculaire (résidus d'hydrocarbures, d'esters et de silicones). L'incertitude est
de l'ordre de +18 g.cm?. Les résultats sont donnés en pourcentages transmis en rapportant la
valeur mesurée & une surface nettoyée de 100 loenseuil admis pour la contamination
moléculaire est de 5.70y.cm?[186].

- des mesures de contamination particulaire Pour chaque éprouvette, une surface de
référence de dimensions connues est rincée avec 200 ml d'alcool isopropylique (filtré & 0,2
um). Un comptage particulaire est effectué sur trois volumes de 30 ml sur un appareil Nicollet
740 FTIR. Les particules (de 5, 10, 15 um etc ...) sont assimilées a des disques. Chaque
catégorie de particules occupe donc une surface totale é€gale au produit du nombre de
particules dénombrées par la surface du disque auquel la particule est assimilée. Cette surface
est ensuite ramenée a celles de la piece nettoyée. Le résultat est généralement exprimé en ppm
en raison de la faible contamination. Cette technique possede une incertitude d'environ 20 %.
Le niveau général retenu est de 100 gp86]. Cette technigque est également employée par
Didziulis etal. [59]

Pour calibrer I'état de référence, les éprouvettes sont contrélées par les trois techniques.
La mesure de contamination particulaire donne une estimation de ce type de contamination
dans un environnement non protége.

Ensuite, apres chaque séquence de contamination-nettoyage, une premiere éprouvette
sera contrblée par analyse infrarouge afin de déterminer des résidus de contaminants. La
seconde subira un test de mouillabilité pour mesurer son énergie de surface et vérifier si on
retrouve celle de I'acier. Le contrble de la contamination particulaire n'a pas été effectué aprés
les opérations de contamination-nettoyage.

2- Evaluation des remplacants du CFC 113 au nettoyage de
surfaces d'acier

a- Mise en place d'un état de référence

L'efficacité d'une procédure et la propreté ne peuvent étre déterminées qu'en se basant
sur un état de référence donné. Aussi, tous les substrats en acier Z100CD17 ont-ils été
nettoyés selon un protocole proposé par Shagrial. [206] et ne faisant pas appel au CFC
113. Cette procédure s'appuie sur "quatre solvants" (détergent + 3 solvants organiques), et est
utilisée pour la mise dans I'état de référence. Elle intervient a deux niveaux dans notre travail :
- se fixer un "zéro", c'est a dire le seuil de propreté a atteindre en termes d'énergie de
surface, de contamination moléculaire et de contamination particulaire.
- évaluer l'aptitude de la procédure a éliminer les contaminantssélectionnés, et a
retrouver cet état de référence.

Ce paragraphe est consacré a I'évaluation du premier niveau.

A la fin du paragraphe I-3-g, nous avions signalé que le nettoyage uniquement basé sur
un (plusieurs) solvant(s) organique(s) était insuffisant pour éliminer les contaminants d'une
maniere générale. Le nettoyage commence donc dans une solution détergente. C'est seulement
apres cette étape que les solvants organiques (hexane, acétone et éthanol) sont employés.

A la fin du nettoyage en phase aqueuse, le bain détergent ne présente aucune
particularité. Au plus une poussiere gris foncé, vraisemblablement des copeaux d'acier
provenant des trous taraudés, sédimente au fond du bac a ultrasons. Dans le cas des solvants
organiques, cette poudre d'acier n‘apparait plus. Les liquides restent limpides.
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La tension de surface

Trois éprouvettes avaient été prélevées afin de subir cette évaluation. Les résultats sont
consignés dans le tableau suivant.

mouillabilité éprouvette n°14 éprouvette n°15 éprouvette n°16
angle moyen
eau bidistilllée (%) 9l.4 85,9 85,2
angle moyen
diiodométhane (%) 49,6 47,0 ar4
énergie de iurfaog 33,9 35.8 357
(mMN.m"~)
analyse infrarouge | éprouvette n°8| éprouvette n°9| éprouvette n°10
hydrocarbures 0,68 4,00 0,78
esters 0,22 0,48 0,20
silicones 0,15 aucun signal 0,15
contamination éprouvette n°11 éprouvette n°12 éprouvette n°13
particulaire (ppm) 65 155 89

Tableau 2-5: résultats des analyses apres la mise dans I'état de référence

La moyenne obtenue est donc une énergie de suyface35,1 mN.n. Une précédente
mesurg[153] avait donné une valeur de 36,6 mN.rhe résultat obtenu est donc satisfaisant
dans la mesure ou les deux aciers ne proviennent pas du méme lot.

L'analyse infrarouge

Trois éprouvettes avaient été prélevées pour suivre I'analyse infrarouge. Les résultats
sont consignés dans le Tableau 2-5 et expriment les pourcentages transmis podr 100 cm

La contamination particulaire

Cette mesure est conduite sur trois éprouvettes prélevées a cet effet. Les résultats sont
essentiellement indicatifs dans la mesure ou il s'agit du seul cas ou cette analyse est conduite.
Nous avons indiqué que lincertitude est de 20 %. Cependant, il est a noter qu'aucune
précaution particuliere visant & se préemunir de la contamination particulaire n'a été prise (salle
ou hotte de classe 100, etc ...), exceptions faites des emballages en PEHD classe 100 et du
soufflage par air sec.

Le taux de contamination particulaire auquel nous arrivons est par conséquent
satisfaisant. De plus, le test n'a pas été conduit sur un nombre suffisant d'éprouvettes pour
pouvoir réaliser une étude statistique. Cette derniére nécessite en effet plus de temps et
pourrait étre envisagée a l'avenir.

La procédure de nettoyage par les quatre solvants et retenue ici pour la mise dans I'état
de référence semble donc correcte. Elle permet de retrouver la tension de surface de l'acier et

conduit a des taux de contamination moléculaire trés faibles et rejoint le seuil de
contamination particulaire généralement admis pour un nettoyage dans ces conditions.

b- Résultats avec les remplacants des CFC 113
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Les trois procédures testées pour I'élimination des contaminants sont :

- "quatre solvants" (solution détergente + 3 solvants organiques)

- solution détergente + hydrofluoroéther en co - solvant avec un mélange

d'hydrocarbures

- solution détergente + azéotrope d'hydrofluorocarbone et de trans dichloroéthylene

La solution détergente est une solution alcaline a 1 % en volume a 60°C pendant 20 mn,
avec ultrasons. Les éprouvettes sont ensuite rincées avec de I'eau courante, puis par aspersion
d'eau distillée, et enfin soufflées avec de l'air sec. Les observations suivantes ont été faites
pour tous les cas lors du nettoyage alcalin :

Contaminant Observations de la solution alcaline

Le lubrifiant se rassemble en grosses gouttes. Puis il se détaghe des
faces rectifiées, alors qu'il reste piégé dans les sillons et leg trous
taraudés. Le lubrifiant éliminé forme de grosses gouttes restant au
fond du bac d'eau savonneuse. Des traces de PFPE sont|encore
présentes a la fin du cycle lessiviel prés du sillon et du trou taraudé.

perfluoropolyalkyléther
linéaire

Ce lubrifiant forme des gouttes laiteuses démouillant la surface
d'acier une fois dans le bain. Une sorte de "brouillard" est émjs par
cyclopentane ramifié | ses gouttes sous l'action des ultrasons. En revanche, l'huile reste
bloguée au niveau des sillons. Les gouttes qui se détachent prennent
une teinte laiteuse et flottent a la surface du bac a ultrasons.

Le contaminant, rouge avant étuvage, a pris une teinte bordeaux a la
sortie de I'étuve. Lors de l'immersion dans la solution alcaline,|il est
fluide de coupe |enlevé par lambeaux et forme ensuite des filaments restant en
concentré, étuvé a | suspension dans le bac. A la fin du nettoyage alcalin, quelques zones
120°C sur les faces rectifiées sont encore contaminées.
Apres rincage, des traces de polluant sont observées ponctuellement
sur les faces rectifiées.

De part la nature et le volume de contaminant, aucune modifi¢ation

notable de I'état du bain n'a été observée. Les traces de (doigts,
visibles sur les faces rectifiées apres la contamination, ont disparu
apres cette phase de nettoyage.

traces de doigts

Tableau 2-6: résumé des observations lors du nettoyage par la solution alcaline

Aprés ce nettoyage lessiviel et le rincage, les éprouvettes sont soumises a l'action du
solvant organique. Les pieces sont ensuite soufflées avec de l'air sec, puis emballées sous vide
dans un sac en PEHD classe 100 thermosoudé. Dans tous les cas, les pieces sorties du
nettoyage n'ont présenté aucune trace visible de contamination.
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La procédure "quatre solvants"

1- La tension de surface
La tension de surface moyenne est de 40,5 riiNNous sommes donc assez éloignés
de la valeur obtenue aprés I'état de référence (35,1 W)NNotons que les éprouvettes
contaminées avec le perfluoropolyalyléther linéaire et le fluide de coupe concentré présentent
en fin de procédure des traces visuelles de contamination. D'autre part, il est surprenant de ne
pas retrouver la tension de surface de l'acier avec I'éprouvette contaminée par le cyclopentane
ramifié, polluant soluble dans I'hexane.

50 +

40 -

30

20 +

10

||I|||||II|||||I|||||I||||||I|||||lI]||||II|||

énergie de surface (mN.m_I)

E=43 quatre solvants
7] hydrofluoroéther en co-solvant
53] azeotrpe hydrofluorocarhone et

dichloroéthyléne

]

Y, référence

nature du
contaminant

PFPE

fluide de coupe

cyclopentane

traces de doigt

Figure 2-3.: tensions de surface des éprouvettes nettoyées par les remplacants des CFC

2- L'analyse par infrarouge
Les signaux obtenus sont les pourcentages transmis. lls sont tous dans la gamme
d'incertitude de l'appareil. Cependant, le signal infrarouge obtenu pour I'éprouvette
contaminée par le perfluoropolyalyléther linéaire présentait des pics aux nombres d'onde
caractéristiques des fonctions fluorées de cette huile (aux alentours de 1200 et‘¥GDecm
contaminant n'a donc pas été totalement €liminé.

éprouvette n°1| éprouvette n°3| éprouvette n°5| éprouvette n°7
contaminant PFPE linéaire qum!e coupe cyclop_e_n,tane traces de doigts
etuveé ramifié
hydrocarbures 0,56 0,97 0,52 1,00
esters 0,34 0,24 0,26 0,20
silicones aucun signal 0,07 0,07 0,11

Tableau 2-7: pourcentages transmis en analyse infrarouge des piéces nettoyées par les

guatre solvants
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L'hydrofluoroéther en co - solvant avec le mélange d'hydrocarbures

La répartition en volume était de 30 % - 70 % d'hydrofluoroéther et de mélange
d'hydrocarbures. Cela représente des volumes respectifs de 5,4 | et 12,6 | pour la cuve de
lavage.

1- La tension de surface
Une importante dispersion a été constatée sur les angles de gouttes déposées (34°-52°
pour l'eau bidistillée, 54°-59° pour le diiodométhane). Néanmoins, la tension de surface
moyenne (54,5 mN.H) (Figure 2-3) obtenue est trés différente de la valeur donnée aprés
I'état de référence. Cette huile avait été mélangée dans un tube a essai avec I'hydrofluoroéther.
Ce dernier ne parvient qu'a émulsionner le cyclopentane ramifié, pas a la solubiliser.

2- L'analyse par infrarouge

éprouvette n°33 éprouvette n°35 éprouvette n°37 éprouvette n°39
contaminant | PFPE linéaire fIU|d'e coupe cyclop(.e.n,tane traces de doigts
etuve ramifié
hydrocarbures 1,29 2,00 1,36 1,27
esters 0,07 0,24 0,17 0,17
silicones 0,14 0,27 0,16 0,00

Tableau 2-8: pourcentages transmis en analyse infrarouge des piéces nettoyées avec
I'hydrofluoroéther en co - solvant

Les signaux enregistrés sont la encore extrémement faibles. Les éléments proches
chimiquement des hydrocarbures sont les especes chimiques les plus présentes mais on
demeure dans le domaine des incertitudes de la mesure. Le seuil est'dedil0

L'hydrofluorocarbone en azéotrope avec le dichloroéthyléne

La cartouche filtrante et le tamis moléculaire de la machine de nettoyage en phase
vapeur ont été changés pour I'évaluation de I'hydrofluorocarbone (Vertrel). Il n'y a donc pas
de mélange entre les différents solvants.

1- La tension de surface
Comme dans le cas de I'hnydrofluoroéther, une dispersion importante sur les mesures
d'angle de gouttes a été enregistrée (68°-75° pour l'eau bidistillée, 50°-54° pour le
diiodométhane). Cependant, la tension de surface moyenne de l'acier, 41,1 (Rldume 2-
3), tout en demeurant supérieure a celle de I'état de référence, est plus proche de celle-ci. La
mouillabilité est donc meilleure que celle obtenue avec I'hydrofluoroéther

2- L'analyse infrarouge
La conclusion est la méme que dans le cas de I'hydrofluoroéther en co-solvant. Les
pourcentages transmis sont tres faibles. L'azéotrope d'hydrofluorocarbone et de
dichloroéthylene est moins efficace pour éliminer les hydrocarbures que le produit précédent.
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éprouvette n°25 éprouvette n°27 éprouvette n°31 éprouvette n°29
contaminant | PFPE linéaire qum!e coupe cyclop_e_n,tane traces de doigts
etuve ramifié
hydrocarbures 1,78 3,16 2,14 1,42
esters 0,24 0,27 0,12 0,13
silicones 0,15 0,11 0,08 0,05

Tableau 2-9: pourcentages transmis en analyse infrarouge des piéces nettoyées avec
I'hydrofluorocarbone

l1I- Discussion

Les observations faites lors de la phase de nettoyage en solution alcaline montrent qu'un
déplacement chimique des contaminants se produit uniqguement si ces derniers ne sont pas
blogués par des géométries particuliéres (trous taraudés, angles vifs). En revanche, quel que
soit le solvant organique considéré, il ne reste aucune trace de polluant détectable a I'ceil.

Du point de vue de l'analyse infrarouge, il n'y a pas de différence flagrante entre
l'efficacité de I'nydrofluoroéther en co-solvant, et celle de I'nydrofluorocarbone en azéotrope
avec le dichloroéthylene. Les deux solvants conduisent a des taux de contamination
moléculaires voisins et proches de I'état de référence. Les valeurs de contaminants détectés
sont de l'ordre de grandeur de lincertitude de la mesure® (g1@n?). La spectoscopie
infrarouge a montré que les solvants ont une aptitude comparable & éliminer les esters et les
silicones. L'hydrofluoroéther en co-solvant 6te mieux les hydrocarbures. L'état de référence a
montré ses limites notamment avec le lubrifiant fluoré. Ceci ne constitue pas une surprise car
ce type de produit n'est généralement soluble qu'a I'aide d'un fluide de méme nature chimique.
Il s'agit du seul cas ou des traces de contaminant ont été détectées par I'analyse infrarouge. Le
perfluoropolyalkyléther linéaire est par contre bien éliminé par les autres remplacants du CFC
113. Les résidus moléculaires les plus significatifs ont été observés pour le fluide de coupe
étuvé. Cela confirme que, malgré son caractere ingrat, le nettoyage des pieces mécaniques
doit commencer dés leur cycle de fabrication. La présence de tels résidus peut favoriser la
contamination par des particules.

Les mesures de mouillabilité ont conduit a une importante dispersion pour les angles de
goutte. Aprés nettoyage, aucun des trois remplacants n'a conduit a la tension de surface de
I'acier (35,1 mN.n). L'hydrofluorocarbone en azéotrope donne une valeur plus proche (41,1
mN.m%) que I'hydrofluoroéther en co-solvant (54,5 mN)mLa valeur trouvée pour
I'hydrofluorocarbone se rapproche d'ailleurs de celle donnée par JfEG]lypour des
radicaux chlorocarbonées, et indiquées dans le Tableau 4-1. Il est possible que des traces de
trans-dichloroéthylene de l'azéotrope d'hydrofluorocarbone soient encore présentes.
Cependant, a titre de comparaison, Wittrf##1], avec un autre hydrofluorocarbone, avait eu
plus de difficultés pour éliminer I'équivalent du perfluoropolyalkyléther linéaire retenu ici, et
aucune pour une huile hydrocarbonée (Tableau 2-4).

La tension de surface de l'acier aprés nettoyage par les différents solvants de
remplacement des CFC est supérieure a celle choisie pour état de référence. Nous obtenons
donc une surface plus mouillante qu'au départ. Elle est donc favorable a la formation d'un film
lubrifiant. Cette augmentation est soit imputable a une pollution résiduelle ou extérieure, soit
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le signe d'un niveau de propreté supérieur a celui de référence sélectionné. Dans le premier
cas, la reproductibilité de la procédure de nettoyage est remise en question. Dans le second
cas, le choix de la référence n'est pas adapté.

Considérons que l'augmentation de la tension de suvfade l'acier soit due a la
présence de contaminants. Méme en quantité infime, ils suffisent & modifier ce parametre.
Trois causes peuvent alors étre avancées:

- l'inefficacité du produit et la présence d'une pollution résiduelle En raison de la nature

tres différente des polluants les uns par rapport aux autres, les mesures de tension de surface
ou les analyses par infrarouge auraient permis d'identifier leurs traces. Leur efficacité ne
semble pas en cause directement. Aucune des techniques de contrble n'a indiqué la présence
de résidus des contaminants.

- une erreur lors de la mesure des tensions de surfac€ela serait conforté par la forte
dispersion enregistrée lors des mesures. Cependant, les mesures ont été conduites
simultanément pour les pieces nettoyées avec I'azéotrope d'hydrofluorocarbone et
I'hydrofluoroéther (méme eau distillée, méme diiodométhane). L'erreur aurait naturellement
da se répercuter sur les deux lots d'échantillons.

- une contamination par un autre facteur "extérieur". A l'exception des traces de doigts
volontairement laissées, les manipulations et les phases de contamination ont été faites a l'aide
de gants non poudrés. Toutes les piéces nettoyées ont connu le méme environnement
(atmosphere, température) avant d'étre conditionnées sous pression réduite. L'origine de la
pollution se situe donc dans les solvants eux-mémes (peu probable) ou dans l'appareil de
nettoyage en phase vapeur. Ce dernier est équipé de deux filtrations en série (Annexe 1) : une
cartouche filtrante et un tamis moléculaire. La premiére est un treillis de eopsiori non

vecteur de contamination. Le tamis moléculaire est une zéolithe. Il s'agit de granules
d'alumino-silicate. Il en existe de tres nombreux grades et les données techniques font bien
état d'une possible interaction avec les solvants fluorocarbonés. Des traces d'alumino-silicate
ont donc bien pu se placer sur les surfaces en acier. Or, une trés faible quantité de produit
suffit a modifier la tension de surface. Cela reste par conséquent cohérent avec I'absence de
détection par spectroscopie infrarouge, renforcée par le caractére minéral des zéolithes. Ces
dernieres contiennent de plus un ou plusieurs éléments métalliques et sont particulierement
sensibles aux résidus soufrés. Ces derniers se retrouvent notamment dans les mélanges
d'hydrocarbures de composition non définie, tels que le co-solvant de I'hydrofluoroéther.

La seconde possibilité est d'avoir un état de surface de meilleure qualité que I'état de
référence. Nous avons en effet des surfaces plus mouillantes. Or, la tension de surface de
I'acier que nous utilisons comme référence correspond a une mesure effectuée dans des
conditions "non idéales" en raison des produits utilisés et des pollutions du milieu ambiant. A
titre d'exemple, la tension de surface du fer pur est de 2400 TNlaprés les travaux
d'Israelachvili cités par Prgil82]. La tension de surface d'un acier "propre" devrait donc
tendre vers cette valeur élevée. L'hydrofluoroéther en co-solvant et ['azéotrope
d'hydrofluorocarbone conduisent donc tous deux a un meilleur état de surface que la
procédure des quatre solvants, a la condition que les especes chimiques rencontrées ne
différent pas significativement de celles détectées aprés la mise dans I'état de référence.

Aussi il conviendrait de mieux quantifier les espéces chimiques a la surface de l'acier,
tant pour I'état de référence qu'aprés contamination-nettoyage, par exemple par TOFF-SIMS.
Il serait alors possible de déterminer si 'augmentation de la tension de surface constitue une
régression ou une amélioration du niveau de propreté.
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I\VV- Conclusion

Cette évaluation ne constitue pas une étude exhaustive. Cette derniére demandait plutot
une étude statistique, lourde a la fois en temps et en moyens. Notre travail a permis cependant
de dégager des tendances. La tension de sufaeel'acier choisie pour référence n'a jamais
été retrouvée. Cela pourrait étre considéré comme un défaut de reproductibilité de la
procédure de nettoyage. Des analyses de surface complémentaires permettraient de déterminer
si l'augmentation de la tension de surface peut étre considérée comme favorable, compte tenu
des conditions dans lesquelles la préparation des surfaces est réalisée. Les résultats de
contamination moléculaire font apparaitre une efficacité comparable entre I'hydrofluoroéther
en co-solvant et l'azéotrope de I'hydrofluorocarbone par rapport a notre état de référence.
L'utilisation de I'hydrofluorocarbone est cependant moins contraignante. Elle semble aussi
poser moins de problemes de pureté des produits, comme celle du co-solvant, vis-a-vis du
matériel employé. L'utilisation des différents remplacants sélectionnés est fiable dans les
conditions dans lesquelles nous nous sommes placés.

Une tendance en faveur de l'azéotrope de I'hnydrofluorocarbone se dessine cependant,
comme dans les travaux de Th¢a24] et Wittman[241]. Une procédure de nettoyage est
proposée en fin de I'Annexe 1.

L'évaluation a porté sur des contaminants "modeles” dont le choix est bien évidemment
discutable, notamment pour les lubrifiants. En effet, les mécanismes (roulements, etc ...) font
plus souvent appel a une lubrification a la graisse. Ces dernieres contiennent des épaississants
(savons, poudre de PTFE ou de MoS) mélangés intimement a 'huile de base. Les tests
possibles sont encore plus vastes que ceux pour les huiles seules. Le comportement du solvant
peut s'avérer tout autre, bien que les particules solides puissent étre émulsionnées et donc
éliminées de maniére assez importante lors du cycle lessiviel, quel gu'il soit.

Enfin, nous avons considéré ici une pollution artificielle. Qu'en est-il des cas réels, par
exemple le nettoyage de pieces lubrifiées par une graisse ou les additifs et épaississants auront
créé un film protecteur sur la surface fonctionnelle métallique ? Il est parfois bon de I'y
maintenir[224]. Nous nous sommes donc pour l'instant placés dans un contexte assez éloigné
d'un mécanisme réel. Mais cela n'en demeure pas moins un passage obligé. Nous proposons
dans la derniere annexe une évaluation de l'influence de la technique de nettoyage sur le
fonctionnement de roulements lubrifiés fluide. Ce parametre intervient au méme titre que la
nature du lubrifiant ou celle de la cage.

Pour finir, la législation a subi des durcissements importants dans le domaine de
l'utilisation des solvants et d'autres contraintes peuvent de nouveau survenir. Cependant, les
choix effectués et les produits retenus présentent suffisamment de flexibilité. Il existe en effet
plusieurs grades d'hydrofluorocarbone, ou d'hydrofluoroéther, pour que la procédure demeure
viable durant une période suffisante.
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Chapitre 3
COMPORTEMENT RHEOLOGIQUE ET
TRIBOLOGIQUE DE DEUX HUILES
POUR AMBIANCE SPATIALE

Nous évoquons dans ce chapitre les caractéristiques et la stabilité de deux huiles les
plus utilisées pour des applications spatiales, un cyclopentane ramifié et d'un
perfluoropolyalkyléther linéaire. Le premier objectif de ce chapitre est de statuer sur leur
caractére newtonien a grand taux de cisaillement (jusqd'®“0Le second objectif est
d'établir leur aptitude a générer des films en régime élastohydrodynamique. Nous déduirons
de cette étude leur comportement pour des taux de cisaillement supérielss.a 10
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|- Rappels des connaissances sur ces lubrifiants

1- Le cyclopentane ramifié

a- Structure chimique

La synthese de ce lubrifiant date du début des annéd228Q Il est produit par
I'hydrogénation par catalyse du résultat de lalkylation du cyclopentadiene. Il est
commercialisé sous l'appellation Pennzane SHF X-2000. La structure peut étre assimilée a un
"disque" de diameétre égal a la taille du cycle pentane auquel vient s'ajouter celle du radical
alkyle GoHz1, soit 1 nm environ, et d'épaisseur €gale a deux fois la taille de la chgtheg C
soit 1 nm. La structure chimique est représentée en Figure 3-1.

(;SHIS (;EHIS
Hzlcm'CH'(lez Cle'CH'CmHzl

(;EEHIS
Figure 3-1.: structure chimique du cyclopentane ramifié
(tris (2-octyldodecyl) cyclopentane)

Elle confere au fluide les caractéristiques rendant son utilisation en ambiance spatiale
possible. Ce lubrifiant a par ailleurs déja été employé dans des mécanismes enjBarqués
85, 188]

b- Particularité du démouillage, additifs. Rhéologie

Bien que cette huile présente des caractéristiques intéressantes, elle démouille les
surfaces en acier poli et de faible tension de surfa82, 207] Cette particularité a été
attribuée a une autophobie du produit, renforcée. par une tension de surface élevée.

D'autre part, afin d'améliorer son comportement en lubrification limite, de nombreux
additifs développés pour les huiles minérales ont été utilisés avec le cyclopentane ramifié. Il
s'agit notamment du tricrésylphosphate (TCP) et du naphtalate de [pi®nmii0] Ce dernier
tend a se dégrader en fonctionnement et a former un film carboné épais. Il cause alors des
couples bruités, rédhibitoires pour des applications sensibles. Le TCP, bien que plus volatil,
satisfait mieux les applications.

Trés peu de travaux ont porté sur son aptitude a générer des films
elastohydrodynamiqud®26]. En roulement pur, le comportement déduit est celui d'un fluide
newtonien dans les conditions classiques de température et d'effort au contact (29°C, 35 N)
(Figure 3-2).
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Figure 3-2.: mesure d'épaisseur de film du cyclopentane ramifié
d'apres Venier al. [226] indiquant un comportement newtonien

2- Le perfluoropolyalkyléther linéaire

a- Structure chimique

Les huiles fluorées ont globalement deux structures distinctes possibles : linéaire et
ramifiée. Parmi les molécules linéaires, une distinction apparait sur le nombre de ponts C-O-C
gu'elles contiennent. Deux techniques de synthése se dégagent : la fluoration de cycles et la
réaction de l'oxygene Osur GFs. Dans chaque cas, le procédé utilise une lumiere
ultraviolette. Nous donnons ci-dessous la formule chimique et le nom correspondant pour la
structure lin€aire. La taille, basée sur le carré de la distance de points au centre de gravité de
la molécule, est d'environ 2,8 rjrl1] et implique une structure ramassée sur elle-méme.

FiC — O—f CF;—CF;— O 4+ CFR,—0 1 CF:

Figure 3-3.: structure chimique du perfluoropolyalkyléther linéaire
(Fomblin 225, x/y=0,6 a 0,7)

L'huile a structure linéaire (Fomblin Z) est tres largement répandue dans les mécanismes
spatiaux depuis la fin des années 70. Elle a été le theme de nombreux articles comme nous le
verrons ensuite, des points de vue rhéologique, tribologique et chimique.

Les principales caractéristiques physiques et rhéologiques du perfluoropolyalkyléther
linéaire et du cyclopentane ramifié, et employés dans la suite de notre étude, sont rassemblées
dans le tableau ci-aprés. Les deux huiles sont des produits purs a 99 %, en termes de
composition chimique, et ne contiennent aucun additif. Le perfluoropolyalkyléther linéaire
posséede une distribution de masse molaires trés large.
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Perfluoropolyalkyléther

Cyclopentane ramifié

linéaire
masse molaire moyenne (g.np (de 43382040000) 912
masse volumique (kg.M [228]
20°C 1842 846
40°C 1805 834
60°C 1766 822

indice de réfraction

1,294 (25°C)*
1,285 (47°C)215]
1,281 (60°C)J215]

1,467 (24,5°C)
1,460 (45°C)
1,455 (60°C)

viscosité (Pa.qp28]

20°C 0,54 0,27
40°C 0,30 0,09
60°C 0,18 0,04
piezoviscosité (GP§ a 60°C 17,935, 36, 228] 14,6[228]

*donnée fabricant
Tableau 3-1: caractéristiques physiques et rhéologiques des deux lubrifiants pour
ambiance spatiale

b- Comportement tribochimique

Dégradation

Des échauffements ponctuels et locaux peuvent survenir au cours du fonctionnement
lorsqu'un contact direct se produit entre les surfaces. Ces brutales variations de température
peuvent provoquer des ruptures de liaisons dans les composés chimiques.

Cependant, un échauffement n'est pas I'unique cause de dégradation du lubrifiant. Parmi
les plus connues et les plus étudiées, nous pouvons citer :

- la décomposition catalytique a la surface des parties métalliques,
- la scission mécanique des chaines polymériques induite par la contrainte de cisaillement a
laquelle le fluide est soumis.

Transformation catalytigue

Cette cause de décomposition du matériau est la plus communément citée. L'une des
premieres allusions a ce processus de décomposition des PFPE par réaction avec des surfaces
métalliques est citée par Richardson 19¥91], des les premiers développements de ces
produits[209]. De nombreux auteurs signalent ce phénomene a la surface de différents types
d'acier employés pour la conception de roulements, tant pour des mécanismes spatiaux que
pour d’autres systemes plus courants (100C6, Z100CD1[R9, .41, 42, 103, 108, 148, 155,

166, 167] Ce probleme a été également soulevé par des personnes utilisant les PFPE comme
lubrifiant dans les disques dyfs30, 165, 216]

La décomposition est d'autant plus rapide quand on se place en glissenjiét p03B,
165-167, 216Jet a charges élevées. L'énergie est transmise a l'huile et/ou a la graisse par
compression/cisaillement et les échauffements locaux dus a la friction prédominent. Nous
sommes alors confrontés a une voie de décomposition thermiquement activée. La présence
d'’humidité, méme a des pourcentages faibles, entraine l'apparition d'acides carboxyliques
fluorés, R-COOH (R radical fluor¢¥2, 108, 148, 155, 156]l attaque I'acier d'une part dans
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ses zones les plus abrasées. D'autre part, il interagit avec le lubrifiant et en facilite la
dégradation. Le processus n'est pas connu avec certitude. La principale hypothése repose sur
une catalyse par des acides de Lewis (accepteurs de doublets électroniques). Ces derniers se
trouvent a la surface des billes et des pistes.

Le principal processus que nous puissions dégager se décompose en deux réactions :
- réaction lente des oxydes résiduels f@; des surfaces avec le fluidg243]. Le fluide
fluoré subit les premieres ruptures et la réaction libere des radicaux @@Fen évidence
par spectroscopie de masse. Les polymeres ayant une structure ramifiée réagissent moins vite
en raison de I'encombrement stérique causé par les chaines latérales. Plus la structure
comporte de ponts chimiques carbone-oxygene-carbone, plus le processus de dégradation est
rapide[176].

Fe0s + (...-RC-0-RC-O-KC...) —= ...KEC-O-CR” +°0-F,C-O-...

Ces composés CQHReéagissent alors avec l'oxyde métallique pour conduire aux fluorures
métalliques Fef:

FeOs;+ 3COR —= 2Fek +3CQG

L'enthalpie libre de cette réactidG° est négative & 230°GX23kcal.mof). Cette réaction
constitue I'étape limitante sur le plan cinétique.

- réaction des fluorures métalliques avec le fluideC'est la phase la plus rapide de la
dégradatiorj243]. Le processus est favorisé par la polarisation des liaisons chimiques causée
par les atomes de fluor.

F F

R

N NG N
O O O

FeF3
F
CE CF. /
N AN ST C
0 o S OSF
O
Composzé A

Figure 3-4.: dégradation auto-catalytique des perfluoropolyalkyléthers

Le composé A est assez instable et subit une scission au niveau de sa terminaison de chaine. Il
libére une nouvelle entité OgBelon le méme processus que celui décrit dans I'équation. Ces
molécules OC} continuent de réagir avec les oxydes de surface pour former d'autres
fluorures métalligues. On obtient alors une dégradation auto-catalytique. Une atmosphére
humide méme tres lIégérement conduira les molécules, @Gérmer l'acide carboxylique
correspondant FCOOH.
Néanmoins, ce phénomene peut parfois s'avérer bénéfique, ainsi que I'ont prouvé Mori

et al.[167]. L'analyse XPS de la marque d'usure a mis en évidence trois strates successives a
partir du substrat métallique :

- une couche d'oxyde métallique,

- un dépdt de fluorures métalliques,
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- un polymeére fluoro-carboné, insoluble et formé aussi de carbone pyrolytique et
souvent appelé dans la littérature "brown sugar".
Ces divers produits constituent une protection du métal mais induisent un coefficient de
frottement important et incontrélable. Aussi, les résultats concernant ce parametre et le couple
de torsion sont-ils variables et non reproductibles en présence de ces m§t&ria0s, 108]
Certains auteurs ont notamment signalé la présence dans les débris d'usure du chrome et du
vanadium. Ces éléments passivent les aciers. Leur présence parmi les scories d'usure indique
que les propriétés oxydo-réductrices de l'acier sont altérées en $iirface

La température n'est pas contrélée dans la majorité des études. Dans le cas contraire,
elle sert a déterminer une plage seuil dans laquelle on considere que le lubrifiant entame sa
décomposition[155, 156, 176, 209]Cependant, comme la température au sein du contact
n'est pas accessible directement, sa connaissance et sa détermination ne sont qu'indicatives. A
la lumieére de la température de décomposition des différents PFPE, lors de la détection de
celle-ci, I'expérimentateur ne peut que supposer que la température dans le contact s'en est
approchée. Cependant, il est tres délicat de discerner un processus (tribologie, chimie ou
mécanique)165, 216]

L’amélioration de la durée de vie des organes lubrifiés par des PFPE s’appuie d'une part
sur des additifs dans I'huile afin de neutraliser les acides de Lewis responsables de la
dégradation. Les produits cités sont le P-3, le C2PN3, le TCP, le silane CEp{123, 156,

163, 208] ou bien des produits fluorés avec une terminaison fonctionnelle (amine ou alcool)
[82, 118, 121, 208, 244, 241]s forment un film protecteur en bloquant les sites métalliques

et permettent d'obtenir une protection contre l'usure. La seconde possibilité s'appuie sur
I'emploi de revétements. Ceux proposés sont ¥l,Sile TiC, le TiN, ou encore une
implantation ionique d'azote, de carbone et de tifahel25, 156, 163, 206]

Scission par cisaillement

Le fluide compris dans un contact lubrifié et en amont de celui-ci peut étre soumis a un
fort taux de cisaillement. Ce dernier dépend essentiellement de I'épaisseur d¢21l@jde
213], de la vitesse, et de la géomeétrie du contact. Une partie de cette énergie peut étre
absorbée et dissipée sous forme de chaleur par le fluide et par le milieu ambiant
respectivement. Cependant, dans le cas d'une ambiance spatiale, cette énergie supplémentaire
est mal absorbée par le lubrifiant qui joue difficilement son réle caloporteur. Avec de forts
cisaillements#10* & 16 s) [37, 129, 173]l'ordre de grandeur atteint est celui des énergies
de liaisons dans les chaines fluorocarbonées. Des ruptures dans la structure peuvent donc se
produire.

Pour des lubrifiants fluorés, les liaisons sont fortement polarisées en raison des atomes
de fluor qui se trouvent tout le long de la structure. Elles prennent alors un Iéger caractere
iono-covalent et sont sensiblement affaiblies. Il en résulte donc une certaine fragilité dans une
structure au départ stable, notamment pour les ponts éthers C-O-C.

Tous les composés auxquels nous nous intéressons posseédent une structure linéaire,
assortie ou non de ramifications de taille faible avec le groupementD@fis des conditions
de température et de pression ambiantes, ces chaines tendent plus ou moins a se replier sur
elles-mémes. Elles forment alors des "pelofgg3]. Une chaine dans une telle configuration
contient un nombre significatif de liaisons carbone-carbone en configutétige", opposée
a"pelote" qui est celle hors équilibre (Figure 3-5).
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C C —
/ . c—c c—c

" " fie
pelote "itirée"

Figure 3-5.: conformations des chaines de carbone hybritlé sp

D'un point de vue énergétiqus-=Egir¢e Epeiore €St de 'ordre de 800 J/mol. Cela implique que

les molécules constitutives du fluide "étirées" ne sont pas dans un état de moindre énergie.
Lorsque nous imposons un cisaillement, I'énergie fournie est absorbée par les chaines
carbonées pour les placer dans une configurdétrée”. La population des configurations
"pelote” diminue progressivement. Si I'effort se poursuit, on tend a étirer de plus en plus les
molécules. Ceci est possible jusqu'a ce que la déformation maximale critique soit atteinte.
Celle-ci est définie comme proportionnelle a la masse molaire du composé élevée a la
puissance 1,7 (loi empiriqu§)73]. Au-dela, la structure ne peut plus absorber I'énergie qui

lui est fournie et une ou plusieurs liaisons se brisent, préférentiellement au niveau des ponts
éther. Si nous tenons compte des remarques faites précédemment a propos de la réactivité des
résidus issus de la dégradation des PFPE, nous nous retrouvons alors confrontés au processus
précédent de décomposition auto-catalytique.

Deux temps sont a considérer dans les schémas de scission par cisaillement. Le premier
temps est celui d'une transitibpelote-étirée"du squelette carboné (Figure 3-5). Le second
est celui pendant lequel la molécule demeure dans la zone cisaillée. La transition est rapide et
peut étre donnée en premiére approximation par l'inverse du taux de cisaillement critique (de
10° & 1 s%) [173]. Le temps de passage dans la zone de contact, fonction de la charge, de la
vitesse et de I'élasticité des matériaux, est de I'ordre de la microseconde.

Ces deux "durées" peuvent donc étre du méme ordre de grandeur. Lors d'un contact
suffisamment rapide, donc adiabatique, I'apport énergétique du cisaillement est capable de
rompre une molécule en empéchant une relaxation par trarigigtote-étirée’’ Les modeéles
proposeés sur la scission mécanique se basent sur des ruptures statistiques en milieu de chaine
ou avec des longueurs minimaj&g9, 139, 173]

c- Comportement rhéologique : fluide newtonien ou non ?

Peu de lubrifiants sont capables d'opérer dans des conditions de vide, de températures
extrémes et de fort taux de cisaillement (3 €8 comme c'est le cas dans les mécanismes
spatiaux. La capacité a séparer des surfaces n'est pas toujours certaine. On se situe souvent a
proximité des limites ou le comportement du fluide newtonien est indépendant du taux de
cisaillement. Ce changement de comportement rhéologique du perfluoropolyalkyléther
linéaire a été suspecté dans quelques études sans toutefois étre clairement mis en évidence.
Cantow etal. [37] ont souligné un début de comportement non newtonien avec baisse de la
viscosité pour des taux de cisaillement & partir destoD'autre part, Homola efl. [111], &
l'aide d'un appareil a force de surface, ont montré que, pour des épaisseurs de quelques
nanometres, l'organisation des molécules entre elles entrainait une augmentation de la
viscosité avec le taux de cisaillement.

L'aptitude a générer des films élastohydrodynamiques a été étudiée pour plusieurs
Fomblin Z par interférométrie optiqyi@, 219, 238] Les résultats sont présentés Figures 3-6 a
et b, et nincluent pas les trés faibles épaisseurs. Cependant, aucun comportement non
newtonien n'a été enregistré. D'autre part, dans le cas des Fomblin Z, Spikes a mis en
évidence un palier entre 3 et 4 nm, valeur tres proche du rayon de giration proposé par
Homola etal. [111]. Dans les travaux de Sugimwetal, la Fomblin n'a pas un comportement
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correspondant a la loi de Hamrock et Dowson. Cette particularité est attribuée a une
dépendance du coefficient de piézoviscosité avec la vi[2$9¢ Cependant, Baskerville et

al. [14] estiment que ce paramétre n'a pas une influence trés importante sur |'épaisseur de film
lubrifiant.
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Figure 3-6.: caractéristiques EHD de quelques PFPE pour deux régimes de lubrification
(a) d'apres Adeript al.[3], (b) d'aprés Sugimuet al.[219]

3- Approche expérimentale

Le démouillage du cyclopentane ramifi€, attribué a l'autophobie, a fait I'objet de travaux
trés récents. Compte tenu des moyens expérimentaux disponibles pour notre étude, la mise en
evidence de la dégradation des PFPE, du moins en fonctionnement, n’est pas envisageable.
D'autre part, comme nous l'avons vu, cette thématique a été a l'origine d'une récente et
abondante littérature. Au mieux on peut espérer conduire des analyses chimiques sur les
produits de dégradation ("brown sugar"). Une extrapolation & partir des especes chimiques
obtenues permet éventuellement de retrouver le processus potentiel.

En revanche, il nous a paru plus réaliste et plus utile dans un premier temps d'évaluer le
comportement rhéologique de ces deux huiles a grand taux de cisaillentet’(§¢). Ce
travail s'appuie sur des rhéometres conventionnels mais avec des cellules de cisaillement
haute performance. La littérature consacrée a ce theme traite de l'interface entre un disque dur
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et une téte de lecture (quelgques nanomeétres). Les matériels simulent ce dispositif et le taux de
cisaillement s'obtient de maniére indirecte, contrairement a un rhéometre conventionnel.
Lorsqu'on se positionne dans le cadre de mécanismes, deux aspects sont a vérifier. Le
premier est que les lubrifiants susceptibles d'étre employés ont des comportements
newtoniens. Leur caractérisation est donc possible a l'aide d'outils rhéologiques. Le second est
leur aptitude a générer des films élastohydrodynamiques connaissant les caractéristiques des
lubrifiants dans des conditions données (pression température essentiellement). Ces deux
points complémentaires ont donc été considérés et sont détaillés dans le paragraphe suivant.

lI- Etude expérimentale de deux lubrifiants fluides pour
applications spatiales

1- Comportement rhéologique a grands taux de cisaillement

a- Présentation du matériel

Rappels de rhéologie

La rhéologie s'intéresse a I'écoulement des matériaux sous l'action de corj&ajntes
Elle est utilisée en particulier pour décrire et expliquer les propriétés des produits dont le
comportement se situe entre le solide élastique parfait et le fluide newtonien. On Il'applique
notamment aux suspensions, boues, polymeres et en lubrification (huiles et graisses). Le
mouvement fréquemment imposé aux fluides est un écoulement laminaire de cisaillement.
Dans un tel écoulement, on attribue au matériau étudié une structure lamellaire. La
déformation s'effectue alors par un glissement relatif des différentes couches les unes par
rapport aux autres, excluant ainsi la turbulence du fluide dans son volume. Les différentes
"couches" frottent donc les unes par rapport aux autres, créant des forces tangentielles aux
strates et appelées forces de cisaillement.

Pour deux éléments de surface infinitésimaux en mouvement de cisaillement, chacun
exerce sur l'autre une force élémentairgsgicment

v ‘
N P 4

Figure 3-7.: schéma de principe d'un mouvement de cisaille B8t
On définit la contrainte élémentaire de cisaillenepar :

dF,
1= cisaillement 3_1
g - G
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dFisailement €St la projection algébrique du vecteur force sur un axe parallele au mouvement.
La contrainte de cisaillement varie d'une couche a l'autre et est définie en tout point. Les
forces normales au déplacement et présentes dans le matériau n'interviennent pas dans le cas
qui nous intéresse. Afin de décrire la déformation subie par le matériau, on définit la

déformation de cisaillemegtpar :

/= due

i (3-2)

On regarde a une date t>0 comment deux points, initialement I'un au-dessus de l'autre, ont
évolué dans l'espace.

X
|
plan mobite | t=0 t
|
x+dx$-~-_~_~_ ,,,,,,, u{x+dx,t
{ Idx
I M u(x,t

plan fixe 0
Figure 3-8.: schéma d'une déformation de cisaillenjBa

La vitesse ou taux de cisaillement est par définition :

. dy
=1 3-3
V=4 (3-3)

Les expressions de la déformation et de la vitesse de cisaillement sont a adapter a chaque
configuration en prenant en compte la symétrie éventuelle de I'écoulement. La description de
ce dernier, comme pour tout systeme meécanique, peut se faire par son équation d'état

y=Ff(1,T,P,1).

Dans les cas les plus simples, I'écoulement se traduit par une équation linéaire, dite loi de
Newton :

T=ny (3-4)

n est une constante et est définie comme la viscosité dynamique du fluide. Elle est fonction de
la température et de la pression. On est alors en présence d'un fluide newtonien.

Dans le cas général, la viscosité peut étre fonction de la contrainte et de la vitesse de
déformation. Les fluides non newtoniens peuvent étre fluidifiants, épaississants, plastiques, ...
On distingue généralement deux catégories. D'une part les fluides ou le cisaillement affecte
l'orientation et la configuration des molécules constitutives, mais sans modification
structurelle. Le deuxieme type subit une transformation structurelle et, d'une maniere
générale, des ruptures - reformations.
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Les rhéomeétres

La caractérisation du comportement rhéologique s'appuie sur des rhéometres. Nous
insisterons essentiellement sur ceux fonctionnant en régime permanent conduisant a la
détermination des viscosités. Avec de tels appareils, les fluides sont soumis a un écoulement
laminaire de cisaillement. Il est suivi a l'aide du rhéogramme donnant la vitesse de
déformation en cisaillement en fonction de la contrainte.

Nous employons en premier une géométrie de type Couette ou le matériau est cisaillé
entre deux cylindres coaxiaux, I'un mobile et I'autre fixe comme lillustre la Figure 3-9 a.

Figure 3-9.: schéma de principe d'un rhéom¢g&e]
(a) de type Couette, (b) de type plan - plan

Le fluide se décompose en couches concentriques de hauteur h, dont la vitesse de rotation
varie de 0 aw. Dans le cas de la symétrie cylindrique, il vient alors :

M
(contrainte de cisaillementi{r) = ——=°_  (3-5)
21 h

cisaillée

. dw
=r— 3-6
Y=rog (3-6)

M est le couple résistant. L'entrefer est généralement étrgiR(RR;, Ry). Il est alors
possible de procéder a une premiére approximation. On obtient alors :

2 2
M couple Rl + R2

1= : Ryt
4mth R’R?

(3-7) et V= R,-R.

(3-8)

cisaillée

Le second type est une géométrie plan - plan. Il est formé de deux disques paralléles
(Figure 3-9 b). Pour un tel appareil, les expressions de la contrainte et de la vitesse de
cisaillement sont alors :
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(3-10)

= 2'r'McoupIe . _ r.oy,
h

R (3-9) et %

Ainsi, dans les deux cas, pour atteindre de grands taux de cisaillement, on peut accroitre la
vitesse de rotation ou le rayon extérieur, réduire I'entrefer.

b- Essais réalisés et résultats

Le rhéometre employé est un modele SR-2000 de Rheometrics, a contrainte imposée.
Le couple maximal est de 0,02 N.m, et la viesse de rotation maxing=ld 00 tr/mn. Les
caractéristiques des outils employés sont résumées dans le Tableau 3-2.

Rhéometre Caractéristiques ;/max(s-l)
R,=37,74 mm
Couette Neisainee=3,28 mm 43100
entrefer=87 um

plateau supérieur g=25 mm

plan - plan plateau inférieur =40 mm 50000
25<hisailles<100 pm

Tableau 3-2: caractéristiques des rhéometres

Ces outils ont été développés spécifiquement pour cet appareil afin d'atteindre des taux de
cisaillement élevés. Compte tenu de la viscosité élevée du perfluoropolyalkyléther linéaire, le
couple résistant est extrémement fort. Pour remédier a ce probleme et exploiter au mieux les
géomeétries, les expériences ont été conduites a 25, 50 et 75°C. Les taux de cisaillement ne
sont pas aussi élevés que ceux généralement évoqués dans la littératstee{ldu-deld).
Cependant, les expériences sont conduites avec une parfaite maitrise des différents paramétres
en jeu, contrairement aux dispositifs susceptibles d’en effectuer indirectement la mesure et
généralement employ§kl1].

Remargues préliminaires

Dans le cas de l'outil plan-plan, le taux de cisaillement n'est pas uniforme dans
I'échantillon. Ainsi, pour une vitesse de rotation donnée, la contrainte enregistrée par
l'appareil n'est pas constante sur un rayon (équation 3-10). La viscosité du lubrifiant alors
déduite est déterminée a l'aide de la correction de BUBRirs

D'autre part, I'entrefer est faible (25 a 100 um). Son remplissage entraine l'apparition
d'un ménisque et peut ainsi perturber la mesure.

Le dernier point a trait a I'état de surface des outils employés. La rugosité des surfaces
est de l'ordre de R2,3 um. Or, comme nous l'avons signalé, la réduction de I'entrefer est un
moyen d'accéder a de forts taux de cisaillement. Nous avons des défauts de surface un ordre
de grandeur en-dessous celui de l'entrefer lorsqu'il est inférieur a 50 um. A ces défauts
viennent s'ajouter ceux de planéité et de coaxialité de I'appareil bien qu'ils soient minimisés
avant les expériences.

Dans les cas extrémes d'entrefer et de température, la viscosité mesurée est constante mais
légerement plus basse que celle attendue. Elle était toujours la méme pour différentes
mesures. Nous avons donc appliqué a chaque viscosité mesurée un coefficient multiplicateur
correctif. Ce facteur est déterminé en supposant que, dans les régions de faibles taux de
cisaillement, la viscosité demeure constante (fluide newtonien). Pour les taux de cisaillement
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plus importants, si une baisse significative de la viscosité apparait, la correction effectuée
conserve lallure de la variation. Cette méthode revient a appliquer une correction
systématique a une erreur supposée systématique. Cependant, a température ambiante et pour
des entrefers de plus de 25 pm, aucune correction n'a été nécessaire.

Mesures de viscosité

Les figures ci-dessous montrent I'évolution de la viscosité en fonction du taux de cisaillement
a différentes températures.

0507 ~ = = = s et
0,45
0,40
0,35
0,30
0,25~
0,20
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0,15+
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T I
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b
Figure 3-10.: viscosité en fonction du taux de cisaillement pour l'outil Couette
(a) du perfluoropolyalkyléther linéaire, (b) du cyclopentane ramifié
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Figure 3-11.: viscosité en fonction du taux de cisaillement pour l'outil plan - plan
(a) du perfluoropolyalkyléther linéaire, (b) d cyclopentane ramifié

Aucun comportement non newtonien n'a été observé pour des taux de cisaillement inférieurs a
5.1¢" s*. La viscosité reste constante dans tous les cas, et égale aux valeurs trouvées dans des
conditions d'essais plus traditionnelles. Les viscosités mesurées avec les deux outils restent
bien continues et les variations sont de 'ordre du millieme de Pa.s, soit une précision de 0,5 a
2 % selon les cas, et assimilables a de la dispersion.

c- Interprétation des résultats

Comme nous l'avions vu au paragraphe | de ce chapitre, le comportement a grand taux
de cisaillement, notamment du perfluoropolyalkyléther linéaire, est sujet a caution. Au-dela
d'une gamme classique f100* s%), le comportement newtonien n'est pas parfaitement
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déterminé. Un tel comportement a fort taux de cisaillement est souvent attribué a un
"entrelacement” entre elles des molécules constitutives du fluide, a leur orientation ou leur
déeformation[189]. Cette derniére approche se rapporte surtout aux solutions diluées de
polymeres. Les travaux de EyrifB3] ont établi dans quelques cas simples une relation entre

la viscosité et les énergies de conformation. Cependant, la complexité des produits étudiés ici
rend I'utilisation de cette approche théorique peu réaliste.

Le cyclopentane ramifié, bien qu'il s'agisse d'une macromolécule, ne peut étre considéré
comme un polymere. Il ne posséde pas une chaine trés longue. Il s'agit de plus d'un alcane tres
pur (99,9 %). Les seules interactions moléculaires existantes au sein du fluide sont des
liaisons hydrogéne, tres faibles puisqu'il n'y a pas d'éléments chimiques comme I'oxygene
pour les renforcer. D'autre part, I'orientation des molécules résulte d'un équilibre entre le flux
laminaire et le mouvement brownien. L'orientation est par conséquent d'ordre statistique. Or,
la molécule constitutive de ce lubrifiant est ramifiée (alkyles gretCG,). L'orientation
"stable” dans le sens du flux pour certaines ramifications correspond a des conformations
"repliées" instables pour les autres. Nous n‘avons donc pas, et ce a double titre, les conditions
favorables & un entrelacement souvent a I'origine d'un comportement non newtonien.

Le comportement newtonien du perfluoropolyalkyléther linéaire peut paraitre plus
surprenant bien que le taux de cisaillement atteint ne soit pas tres élevé. Ce lubrifiant présente
en revanche une structure linéaire (Figure 3-2) et une masse molaire moyenne deux ordres de
grandeur au-dessus de celle du cyclopentane ramifié. Les conditions conduisant a un
entrelacement et a l'alignement sont par conséquent plus favorables. Cependant, ses molécules
ne possedent pas la encore une structure qui les prédispose a créer d'autres liaisons que celles
covalentes. Le "démélagés3, 189] des chaines n'est donc pas aussi entravé que sur des
molécules plus diversifiées. De plus, la distribution des masses molaires de ce produit est
extrémement large (de 4000 & 40000 g:fhelt seuls 10 % environ ont la masse molaire
moyenng228]. Les chaines plus courtes ont moins tendance a s'emmeéler. Celles-ci, en raison
de leur nombre, peuvent masquer des comportements rhéologiques particuliers. Cette
caractéristique peut par ailleurs expliquer la faible réduction de la viscosité du
perfluoropolyalkyléther linéaire avec la température, chaque gamme de longueur de chaine
pouvant assurer un relais progressif.

2- Aptitude a la génération de films EHD en roulement et
glissement. Interféerométrie en film mince

a- Description de la machine JEROTRIB

L'interférométrie optigue en films minces

La détermination des épaisseurs de film lubrifiant par des méthodes optiques date des
années soixante. Elle se base sur des radiations X, I'U.V., linfrarouge ou la spectrométrie
Raman. L'interférométrie optique a été appliquée a la méme éj8i]us8]

Le contact est observé a travers l'un des solides, transparent pour la circonstance (verre
ou saphir). L'autre surface est réflechissante. Comme I'a montré |'expérience de Newton,
I'éclairement d'un tel systeme conduit a des interférences entre le rayon réfléchi a l'interface
matériau transparent-lubrifiant et celui par le corps non transparent. La différence de marche
est donc directement liée a I'épaisseur du film. Les indices de réfraction du verre (ou du
saphir) et du lubrifiant sont souvent proches et le contraste est par conséquent assez mediocre
entre les différentes franges d'interférences. Une amélioration consiste a placer une couche
semi-réfléchissante sur la face inférieure du verre en contact avec le lubrifiant. Les ordres
d'interférence, alternance de franges claires et sombres, apparaissent a chaque multiple entier
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deA/2, ouA désigne la longueur d'onde de la lumiere émise. La gamme d'épaisseur mesurable
dépend de la nature de la lumiére utilisée. Avec une lumiere "blanche" ou chromatique, la
correspondance entre couleur et hauteur de film s'appuie sur un étalonnage (échelle des teintes
de Newton par exemple). Cet étalonnage est a faire chaque fois qu'un des parametres est
modifié (éclairage, verre, lubrifiant, ...). Classiquement, la hauteur minimale est de 100 nm.
La distance associée a une interfrange est de 40 nm. La détermination des épaisseurs plus
faibles nécessite lintroduction d'une cale optique d'épaisseur connue et invisible par
interféromeétrie (généralement de la silice). L'épaisseur de cette cale est choisie de maniere a
ce que la premiere frange apparaisse pour une hauteur de quelques nanometres de lubrifiant.
La détermination des hauteurs de film lubrifiant & partir d'interférogrammes permet de
reconstituer le profil d'un contact.

incident

Air entrée du contact

&

Bille (aciér)

sortie du contact

a b
Figure 3-12.: (a) interférence entre rayons lumineux dans un contact bille-disglie
(b) interférogramme d'un contact lubrifié

Banc d'essais JEROTRIB

Les lubrifiants pour ambiance spatiale ont été caractérisés a plusieurs niveaux
rhéologiques. La viscosité a différentes températures et pressions a ét§¥2aprd 5, 228]
Cependant, la capacité de ces huiles a générer des films élastohydrodynamiques dans des
conditions de contact réalistes n'a pas été clairement établie, surtout aux faibles épaisseurs.
Plusieurs travaux ont montré par exemple que le perfluoropolyalkyléther linéaire pouvait
former des films trés mincg$96, 225] Le cyclopentane ramifié démouille lorsque la couche
de lubrifiant devient de I'ordre de quelques couches molécu[aB2F Notre objectif est ici
double. Il consiste d'abord en la détermination de I'aptitude de ces huiles a former un film
lubrifiant capable de séparer des surfaces lisses en contact dans différentes conditions
(roulement et roulement/glissement). Ensuite, il s'agit d'établir si ces lubrifiants se comportent
comme des fluides newtoniens, y compris pour de trés faibles épaisseurs.

La technique employée repose sur linterférométrie optique en lumiere blanche,
couplée a une analyse d'images. Le dispositif est un simulateur, représenté Figure 3-13,
constitué d'une bille en acier (diamétre 25,4 mm) et d'un disque de verre doté d'un revétement
semi-réfléchissant de chrome. La mesure des tres faibles épaisseurs a été possible avec
['utilisation d'une cale optique de silice de 100 nm d'épaisseur. Une chaine d'acquisition et de
traitement numérique des interférogrammes est liée au banc d'essais pour une détermination
rapide et précise des épaisseurs de film.
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1- caméra CCD
2- microscope

3- disque de verre
4- bille d'acier

Figure 3-13.: banc d'essais JEROTRIB

L'étalonnage est basé sur l'image d'un contact statique. Les hauteurs h de film a I'extérieur de
ce contact sont données par la théorie de Hertz :

2 2

0
h(r) = — S, PY F)arcsir@@ﬂz.@ —@gﬁ(&ll)

=— 1
2R R' 1R’ or or 0 or

R' est le rayon de courbure équivalent. Le rayon a et le centre du contact établis, on peut alors
associer les hauteurs de film aux variations de l'intensité lumineuse. Ces variations different

d'avec le modele optique d'interférence a deux ondes en raison de la non-ponctualité de la
source lumineuse, des défauts de collimatation de la chaine optique, ... La lumiere est

décomposeée en trois couleurs primaires : rouge vert et bleu. Pour le contact statique, on
dispose pour chacune d'elle de la variation de lintensité en fonction de la hauteur de

lubrifiant, comme le montre la Figure 3-14.

250 7 - s

200

[
[}
o
3

intensité lumineuse

épaisseur (nm)

0 200 400 600 800 1000

Figure 3-14.: courbe d'étalonnage des trois composantes de couleur rouge - vert - bleu (RGB)

Il a été démontré que, dans I'espace colorimétrique RGB, la relation entre épaisseur de film et
triplet d'intensités est bijectivg161]. D'autre part, en raison des défauts d'optique
(illumination, alignement, ...), chaque intensité possede une incertitude. Chaque hauteur
correspondant a un triplet est donc comprise dans un intervalle. Ainsi, pour lintensité
lumineuse de chaque plan de couleur, on recherche sur la courbe d'étalonnage les bandes de
hauteurs correspondantes. La hauteur cherchée se situe donc a l'intersection des intervalles
trouvés pour chaque plan de couleur.
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(intervalle solution)® rouge, vert, bie(] iNtervalles de chaque couleur) (3-12)

Une incertitude 5 unités d'intensité entraine une incertitude de 3 nm sur I'épaisseur mesurée.
Le codage des intensités est réalisé sur 256 unités. Le Tableau 3-3 rassemble les
caractéristiques du banc d'essais JEROTRIB.

Parametre Gamme Précision
vitesse 0,001 45,8 m5 0,03 % 40,011 m’s
épaisseur de film 1-800 nm 3nm
Yooy 10°-10° st
taux de glissement 0-200 %
température 20-100°C 0,1°C
charge 0-40 N (disque de verre) 0,16 N
pression de Hertz 0-0,5 GPa (disque de verre)
rugosité 1nm (disque de yerre)
3 nm (bille d'acier)

" rapport de la différence des vitesses et de la vitesse moyenne.
Tableau 3-3: caractéristiques du banc d'essais JEROTRIB

L'indice de réfraction et la masse volumique sont des fonctions de la pression et de la
température. Ces parametres varient donc dans le contact. lls sont alors corrigés par deux lois.
La premiere est celle de Lorentz-Lorenz liant la masse volumique du lubrifiant & son indice de
réfraction, quelle que soit la pression :

1 nP)-1

—. =constante (3-13)
pP) nP)+2

La seconde est la loi de Dowson-Higginson donne I'évolution de la masse volumique avec la
pression. Les corrections sont réalisées en considérant que le lubrifiant conduirait a une
épaisseur différente s'il n'était pas sous pression. Il vient[@i6ag:

n(P).hP)= n(R,).h(F,) (3-14)

b- Choix des expériences. Estimation des hauteurs de film

Les caractéristiques typiques d'un roulement lubrifié fluide pour ambiance spatiale
sont résumeées dans le Tableau 3-4.

Parametres Valeurs
diametre extérieur 55 mm
diameétre intérieur 35 mm
nombre de billes 26
diametre bille 3,969 mm
largeur 10 mm
effort au contact 100 N (£ 10 %)
vitesse 10-150 tours.mift = 0,02-0,40 m.$

Tableau 3-4: caractéristiques d'un roulement pour ambiance spatiale
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Les paramétres contrlables du banc d'essais JEROTRIB sont les vitesses, la géométrie du
contact, la température, la nature du lubrifiant et la charge. La géométrie du contact, tout en
restant ponctuelle, différe de celle réelle. La simulation directe de I'ensemble des conditions
auxquelles le lubrifiant est soumis n'est pas possible. La détermination du comportement du
lubrifiant peut néanmoins étre accomplie par I'utilisation de modeéles élastohydrodynamiques
et la mesure des épaisseurs de film. L'approche est donc limitée au comportement rhéologique
et tribologique de ces lubrifiants. L'étude porte alors sur deux points :
- 'aptitude du lubrifiant a rester dans le contact et a générer un film d'huile, y compris aux
trés faibles vitesses dans des conditions de roulement pur. Ces aspects interviennent
directement dans un roulement.
- le comportement en roulement-glissement. Ce test est plus intéressant d'un point de vue
rhéologique que mécanique dans la mesure ou le taux de glissement demeure faible dans
un roulement a billes d'une maniére générale. Le cisaillement est important aux interfaces
bille-bague et bague-cage.

D'apres la loi de Hamrock et Dowson et en supposant les fluides newtoniens, I'épaisseur
de lubrifiant au centre, en fonction des conditions de contact, est donnée par I'expression
[161]:

(épaisseur au centre du contact (modele de Hamrock et Dowson))=

) 064HH
07%. % D 067 \p/~ 0067

Nuen = l69%l €
D

D W
ou R, R, sont les rayons de courbure des surfaces. U et W sont des parametres
adimensionnés incluant la viscosité, la vitesse d'entrainement moyenne et la charge
respectivementx est la piézoviscosité et E' le module d'Young équivalent

(aE)%? (3-15)

En revanche, cette approche s'accommode assez mal des comportements extrémes comme
c'est le cas pour les épaisseurs minimales. Pour cela, le modele de Moes, Venner et Chevalier
[44] basé sur des comportements asymptotiques aux limites de son domaine est plus adapté.

(épaisseur au centre du contact (modele de Moes, Venner et Chevalier))=
/3
- 3/8 _ . /s

e = BH3 ¢ (et e H sfoerl® e

avec hki, Hee, Hoo, Hrpe €t Hepe fonction des paramétres de Moes L et M, et
H . , . o

S= J,5E1+exg%~ lZ'H—EIC% (E pour élastique, R pour rigide, | pour isovisqueux, P pour
piézovisqueux)161].
L'épaisseur minimale est fonction des conditions et est liée a la hauteur de film au centre du
contact. Les valeurs du rapport entre I'épaisseur au centre et celle minimale sont données dans
le Tableau 3-5. Ces parametreg.ds et Myoes €nglobent les caractéristiques physiques du

lubrifiant et celles de fonctionnement. On cherche donc le couples(Mmoes poUr lequel le
modele est le plus proche des points expérimentaux.
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IVIMoes
10 30 100 300 1000
0 1,26 1,25 1,33 1,48 1,93
2 1,35 1,48 1,80 2,23 3,28
L Moes 5 1,35 1,57 1,92 2,42 3,43
10 1,35 1,54 1,87 2,33 3,20
20 1,31 1,46 1,72 2,08 2,79

Tableau 3-5: rapport /hmin en fonction des parameétregobs Myoes du modele
de Moes, Venner et Chevali@4]

La charge intervient peu. La pression de contact est alors fixée a 0,5 GPa, pression maximale
accessible (Tableau 3-3).

D'autre part, le banc d'essais JEROTRIB permet de mesurer des épaisseurs de film entre 1 et
800 nm, pour des vitesses comprises entre 1 Thet.d m.§ et & partir des données du
Tableau 3-1. Aussi, en raison de la viscosité élevée des lubrifiants, la température
sélectionnée est-elle de 60°C. Ainsi, ce choix et les conditions de sur-alimentation
permettront-ils de moins ressentir les échauffements locaux causés par les forts taux de
cisaillement subis par les lubrifiants a I'entrée du et dans le contact.

Par ailleurs, la structure chimique des lubrifiants est connue. Aux tres faibles épaisdé€urs (

nm), le film lubrifiant est constitué de quelques couches moléculaires. La hauteur d'une telle
couche est étroitement liée au rayon de giration de la molécule. C'est une caractéristique
propre aux polymeres. Or, le perfluoropolyalkyléther et, dans une moindre mesure le
cyclopentane ramifié, possédent une taille et une masse molaire relativement élevées. Ce
dernier est une macromolécule mais n'est pas un polymere. Il est donc extrémement délicat de
parler de rayon de giration pour une telle structure.

Ces considérations sont a rapprocher d'études antérieures dont le perfluopolyalkyléther
linéaire et le cyclopentane ramifié étudiés ici ont fait I'0[j66, 215, 225]Elles portent sur

les couches adsorbées dont Molimft@1] propose un comportement rhéologique. Il est
donc possible de savoir si et quand ces couches adsorbées apparaissent. Il convient cependant
de rester prudent quant a l'estimation de leur épaisseur (Tableau 3-6). En effet, pour le
perfluoropolyalkyléther linéaire, la "hauteur” minimale est donnée par I'encombrement du
groupement C§; soit environ 1 nm. Ces couches adsorbées, formées lors du fonctionnement,
sont maintenues par les forces de Van der Waals entre les surfaces et le l{isifjant

Gamme d'épaisseur Epaisseur
o * Amo au centre du contact| Rayon de giration| d'apparition du film
Lubrifiant (2 60°C) | 1odale de Hamrock R, (nm) adsorbé (nm)
et Dowson) (5Rg a 7Ry
perﬂuorl‘i’npéoa'g’rae'ky'emer 42790 nm 2 §111] 144 20
cyclopentane ramifié 1a 240 nm 0,6[72] 5a7

Tableau 3-6: épaisseurs minimales estimées, rayons de giration et épaisseurs adsorbées

c- Résultats et discussion

Epaisseurs de film en roulement pur

Les résultats en roulement pur sont rassemblés sur les Figures 3-15 a et b. Les épaisseurs
au centre restent voisines des résultats donnés par la loi de Hamrock et Dowson. Pour les deux
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lubrifiants, les épaisseurs minimales mesurées sont chaque fois inférieures a celles données
par les modéles, qu'il s'agisse de Hamrock et Dowson ou bien de Moes-Venner-Chevalier.
Cette particularité peut s'avérer critique en terme d'avarie potentielle et de durée de vie.
Cependant, comme I'a souligné Molimgt@é1], les domaines de validité de ces approches
numeriques théoriques sont inférieurs au domaine couvert par les expériences.

10007 - - = - 5 - s s s

1004 - - - - - e Fe e 288V o caett N j
] ‘ y=522,198%
R?=0,9973

h (nm)

Hc (exp.1l avec COR:
Hmin (exp. 1 avec CO)
Hc (exp. 1 sans 008

Hmin (exp. 1 sans CO)

“Hc moyen
“Hmin moyen

Hc (H& )

= = =Hmin (Moés-Chevalier)
PuissancéHc moyen)

-
4
+
11 +0+0+0+0
I I
(¢]
2.
(0]
X
O
w
Q
5
(2]
0
ol
)

100+ - - - - - - e e
"sursaut”

y = 271,31%%
R?=0,9951

h (nm)

Hc (H&D)

e Hc moyen

A Hmin moyen

O Hc (exp. 1 avec CO)
+ Hmin (exp. 1 avec CO)
o

+

>,

+ Hc (exp. 2 avec CO)
40023 effondrement e T Hmin (exp. 2 avec CO)
20 i Hmin (Moes Chevalier)
g o° du film N Tt —— Puissance (Hc moyen)
+
+ l
l T T T T T T T LI * T T T T T T T T T T T T T T LUl

0,001 0,01 vitesse (m.3) 0,1 1
b
Figure 3-15.: épaisseurs de film a 60°C en fonction de la vitesse en roulement pur pour
(a) le perfluoropolyalkyléther linéaire, (b) le cyclopentane ramifié

+
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D'apres la courbe de la Figure 3-15 a, le perfkluoropolyalkyléther linéaire ne suit ni la
loi de Hamrock et Dowson, ni celle de Moes-Venner-Chevalier. Les épaisseurs au centre sur
I'ensemble du domaine de vitesse évoluent selon une loi puissance en 0,59 de la vitesse, et
non l'usuel 0,67. En échelles logarithmiques, I'épaisseur de lubrifiant évolue linéairement en
fonction de la vitesse, contrairement au résultat de Sugimafa[219].

Or, I'épaisseur au centre du contact est conditionnée par le comportement du fluide dans
le convergent. Dans cette zone, le lubrifiant est soumis a un cisaillement maximal d'apres
Westlake[238] et Greennwood©2]. Westlake etl. [238] ont évalué le taux de cisaillement
moyen dans le contact pour expliquer un comportement non newtonien du fluide. Ces derniers
considerent le cisaillement maximal lorsque I'épaisseur est double de celle dans le centre du
contact. Selon Greenwod#2], ce cisaillement a lieu a une distance du centre supérieure a
deux fois le rayon de contact. Il est donc intéressant de considérer comment ce taux de
cisaillement en amont du contact influence I'épaisseur généree.

On se place dans la zone de cisaillement définie par Greenwood. Pour deux vitesses de
roulement Y et U, (U;>U,), il vient deux épaisseurs correspondantesthy. Les taux de
cisaillement moyens a I'entrée du contact sont alors rangés dans le méme sens que les vitesses.
D'apres I'équation 3-15, il vient les équations suivantes selon que le fluide est newtonien ou
pas :

fluide newtonien fluide non newtonien
hllN:k.r]]_O'67.U10'67 (3'17)3 hlyNN:k.n10'67.U10'67 (3'17)C
- 0,67 0,67 _ 0,67 0,67
hle—k.r]z_ .U2 (3-17)b hleN—k.r]z .U2 , (3-17)d
N2=N1 N2>N1

Alors n;=Cn, avec G1. L'équation (3-17)c devient fjn=K.C.n2"°".U.>®" < h . Lorsque la

vitesse croit, le taux de cisaillement croit également et la viscosité tend vers celle a plus grand
taux de cisaillement. L'épaisseur est une fonction puissance de la viscosité et de la vitesse
d'aprés la loi de Hamrock et Dowson. La baisse de I'épaisseur aéphpar rapport aux
prédictions du modéle, sera plus forte pour un fluide non newtonien. En échelle
logarithmique, la pente de la droite h=f(u) pour un fluide non newtonien sera plus faible que
celle prédite par le modele de Hamrock et Dowson. Nos observations expérimentales avec
une puissance de 0,59 pour le perfluoropolyalkyléther suggérent donc un comportement non
newtonien de cette huile.

L'épaisseur minimale chute brutalement pour des vitesses inférieures a 7. Dass
paliers apparaissent a 8 et 6 nm (Figure 3-16). Ces valeurs correspondent respectivement a des
épaisseurs de quelques couches moléculaires. Elles sont compatibles avec la description de
Tyndall [225], ou les molécules sont orientées parallelement aux surfaces. L'incertitude de 3
nm liée a la méthode ne nous permet d'aller au-dela dans la description de I'organisation du
film de perfluoropolyalkyléther linéaire. Un écart de quelques nanometres est en effet associé
a une variation importante, c’est-a-dire plusieurs couches moléculaires.

L'huile fluorée posséde une distribution de masses molaires trés large (Tableau 3-1) et
seuls 10 % environ des molécules ont la masse molaire moyenne. Les molécules fluorée n'ont
pas toutes acquis une configuration paralléle aux surfaces et les plus grosses (masses molaires
supérieures a 20000 g.rplont encore une configuration emmélée. Leur encombrement ne
leur permet pas d'entrer dans le contact et ces fractions molaires s'accumulent a I'entrée du
contact ainsi que l'ont décrit Baskervidé al. [14]. Cette accumulation perturbe le passage
des fractions molaires les plus faibles. Il s'ensuit une sous-alimentation du contact et une
chute de I'épaisseur mesurée en conséquence.
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Figure 3-16.: épaisseurs aux trés faibles vitesses pour
le perfluoropolyalkyléther linéaire en roulement pur a 60°C

Une asymptote pour les épaisseurs minimales a 2 nm est d'autre part observée pour les
plus faibles vitesses, suggérant la présence d'un film résiduel. Ce palier n'apparait pas pour les
épaisseurs au centre et serait atteint pour des vitesses de quelques centaines. degim.s
travaux de Molimard161] ont mis en évidence des couches adsorbées au centre du contact.
Elles se manifestent pour des épaisseurs de 5 a 7 fois le rayon de giration (Tableau 3-6). Le
comportement rhéologique de ces couches n'est plus exactement celui du fluide "volumique"
et leur viscosité est plus élevée. La pente de la courbe donnant I'épaisseur de film en fonction
de la vitesse change par rapport a celle donnée par Hamrock et Dowson. Expérimentalement,
le changement de pente survient aux environs de 25 nm dans nos tests, soit 8 fois le rayon de
giration (Figure 3-16). Les paliers aux épaisseurs minimales se situent également a des
multiples de ce rayon de giration défini par Hom{ld1]. Nous ne pouvons donc pas
conclure a ce stade sur l'existence de couches adsorbées comme il en existe avec des
perfluoropolyalkyléthers avec fonction alcool -OH ou acide carboxylique -COOH.

Le cyclopentane ramifié (Figure 3-15 b) est un fluide newtonien si on se référe aux
épaisseurs au centre. En échelles logarithmiques, la pente est de 0,65, comparée aux 0,67 de la
théorie de Hamrock et Dowson et 0,68 des travaux de Vestieal. [226]. Aucun
infléchissement de la courbe n'a été détecté, synonyme de couches adsorbées. En revanche,
dans le cas des épaisseurs minimales, on observe une chute brutale de I'épaisseur. On s'oriente
vers une rupture du film lubrifiant (épaisseur nulle) pour une vitesse de l'ordre de quelques
cm.sh. Il n'y aurait donc plus de sortie possible par la zone de striction pour le fluide entrant
dans le contact. Cette rupture du film dans la zone de striction correspond a une légére
"surépaisseur" au centre du contact (Figure 3-15 b).

Le caractére autophobe du cyclopentane ramifié a déja été souligné par IfL®2assé
207]. Cette proprieté se manifeste essentiellement pour les surfaces polies et pour des
épaisseurs de quelgues couches moléculaires. Or, la disparition du film séparateur se produit
dans cette configuration puisque I'épaisseur est inférieure & 10 nm (Figure 3-15 b). Le contact
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étant un systéme ouvert, le fluide peut s'en échapper. Supposons la rupture du film séparateur
dans les zones d'épaisseurs minimales effectivement liée a I'autophobie. Le débit de fuite peut
se produire par les bords extérieurs ainsi que par le centre, ou il tend a se regrouper.
Cependant, la disparition de ce débit de sortie enserre le fluide dans un “fer a cheval". En
'absence d'un écoulement tel qu'usuellement rencontré en élastohydrodynamique dans le
centre du contact, et avec des conditions d'alimentation continue, une surpression est générée
au centre. L'effondrement de I'épaisseur au centre ne se produit donc pas comme dans la zone
d'épaisseurs minimales. La portance s'accroit et la hauteur de film augmente. De plus, le
regroupement du fluide de la zone de striction vers le centre du contact contribue a augmenter
la hauteur du film au centre. L'accroissement mesuré est de 5 nm environ. Cette description
est compatible avec I'absence de dégradation des premiers corps (bille en acier et piste du
disque) qu'aurait di causer la disparition du fluide en sortie de contact.
La vérification de cette assertion n'est pas facile. Si nous négligeons le débit de fuite

vers l'extérieur du contact, la conservation de la matiére pour la surépaisseur générée au
centre du contact, par rapport a la loi de Hamrock et Dowson, devient :

iredu centr urépaisse airedela zon ifférenceentren ;,(H & D) (3-18)

du contact observee destriction eth,, Mmesurg
Les deux obstacles sont les échelles en compétition (trois ordres de grandeur de différence
entre le contact et le film) et la définition des différentes frontieres entre les domaines.
Considérons en premiére approximation que la zone de striction représente 10 % de la surface
du centre du contact. La surépaisseur générée au centre sera alors de l'ordre de 10 % de
I'épaisseur mesurée en sortie du contact, en supposant une répartition uniforme. Malgreé la

différence d'ordre de grandeur et les incertitudes, les tendances confortent la description
illustrée par I'équation 3-18.

Epaisseurs de film en roulement/glissement

Il nous a paru intéressant d'évaluer le comportement des lubrifiants en glissement, bien
gu'il soit assez faible dans les roulements. Il est revanche présent dans d'autres mécanismes
spatiaux comme les engrenad2$4]. Le glissement permet de plus d'atteindre des taux de
cisaillement supérieurs a°6" dans la zone d'entrée du contact. En raison de la fragilité du
revétement de chrome et de la cale optique en silice, les essais sont conduits a une vitesse
d'entrainement moyenne modérée. Elle est choisie de telle maniére que I'épaisseur de film
donnée par la loi de Hamrock et Dowson (en roulement pur) soit suffisamment importante a la
température de travail considérée ici (60°C). Les risques de dégradations des revétements sont
alors minimisés. Au cours de nos essais, la température, mesurée a l'aide d'une sonde a
proximité du contact, est restée constante. Les résultats en roulement glissement sont
rassemblés sur les Figures 3-17 a et b. Les Figures 3-18 a a c sont des interférogrammes
respectifs obtenus pour le perfluoroplyalkyléther linéaire en roulement pur, et des taux de
glissement de 80 et 160 %. Le rapport des vitesses des corps roulants est donc respectivement
de 1, 2,3 et 9. La différence de couleur au centre du contact et dans la zone d'épaisseur
minimale est nette, indiquant un changement de I'épaisseur de film.
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Figure 3-17.: épaisseur de film & 60°C en fonction du taux de glissement pour
(a) le perfluoropolyalkyléther linéaire, (b) le cyclopentane ramifié

(a) : roulement pur (b) : glissement 80 % (c) : glissement 160 %
Figure 3-18: évolution des interférogrammes pour le perfluoropolyalkyléther linéaire/avec
pour une vitesse de roulement équivalente de 0,4 m.s

85



Aspects globaux et locaux de la mise en ceuvre de la lubrification fluide en ambiance spatiale

La hauteur de film d'huile pour le cyclopentane ramifié demeure quasi constante. L'écart
enregistré est de l'ordre de quelques pour cent par rapport a la hauteur en roulement pur. Cette
variation est trés inférieure aux valeurs habituellement citées pour ce type d'essais (20 a 30
%). Smeethet al. [213] généralement l'attribuent a un échauffement du lubrifiant et & une
chute de sa viscosité.

Le perfluoropolyalkyléther linéaire a un tout autre comportement. La variation enregistrée est
de pres de 35 % en épaisseurs (au centre du contact et en zone de striction). La température du
fluide a proximité du contact est restée constante et égale a 60°C (+ 0,1°C). Or, pour les deux
vitesses de roulement retenues (0,40 et 0,09)nesd'aprés les travaux de Westl§&es] et
Greenwo0d92], le taux de cisaillement maximal se situe en amont du contact. L'épaisseur de
film y est alors double de celle au centre du contact. Il vient alors :

AU — AU 2h cmoyen __ 2h cmoyen* ymoyen

5 (3-19)

tauxdeglissement=A =

moyen =7 cmoyen moyen moyen
Le taux de cisaillement moyen s'écrit alors :

AU

Ymoyen = ﬁ (3'20)

* 1 cmoyen

La température restant constante et la hauteur de film étant une fonction puissance de la
viscosité, on en déduit donc une baisse de la viscosité avec le taux de cisaillement. Le fluide
est donc bien non newtonien.

En roulement pur (taux de glissement nul), la relation entre hauteur de film au centre du
contact et viscosité, issue de nos expériences avec le perfluoropolyalkyléther linéaire, s'écrit :

h,=kn®® (3-21)

Lorsqu'on introduit du glissemenA (entre 0 et 200 % d'apres la relation 3-19), la hauteur
mesurée au centre veérifie I'équation (3-20) en adaptant la viscosité. On obtient donc :

/059

n('v:f:O):n('v:O)EMET (3-22)

Oh.(y=0)

Les équations (3-20) et (3-22), et la mesure de I'épaisseur au centre du contact avec
glissement permettent d'obtenir la viscosité des lubrifiants en fonction d'un taux de
cisaillement moyen. Ces résultats sont présentés sur la Figure 3-19 avec ceux obtenus a l'aie
du rhéometre.
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Figure 3-19.: viscosité en fonction de taux de cisaillement pour le perfluoropolyalkyléther
linéaire et le cyclopentane ramifié a différentes températures

On constate une perte de prés de 50 % de la viscosité du perfluoropolyalkyléther linéaire,
alors que celle du cyclopentane ramifié demeure constante. Au repos, les molécules tendent
généralement & s'enrouler sur elles-méfh@8]. Dans un écoulement, elles s'alignent dans le
sens du flux. L'alignement est possible pour le perfluoropolyalkyléther. Son comportement
particulier est compatible avec sa structure et avec les descriptions faites dans la littérature.
Les interactions intermoléculaires, dont la manifestation macroscopique est la viscosité, sont
donc différentes de celles dans la configuration "pelote".

Aucune dégradation de I'huile fluorée n'a été constatée bien que nous ayons dépassé des
taux de cisaillement supérieur & 3.

l1l- Conclusion

Le perfluoropolyalkyléther linéaire présente une capacité a former des films lubrifiant
en régime EHD différente de celle donnée par la loi de Hamrock et Dowson. Cette huile reste
néanmoins capable de générer des films lubrifiants jusqu'aux tres faibles vitesses. L'épaisseur
*est alors de l'ordre de quelques couches moléculaires comme 'ont démontré les expériences
d'interférométrie optique en films minces. Cependant, en plus de tous les risques de
dégradation tribochimique qui lui sont associés, ce lubrifiant est non newtonien pour des taux
de cisaillement supérieurs a 216 Sa viscosité chute de maniére significative. La
conséquence directe est la diminution des épaisseurs de lubrifiant.

Le cyclopentane ramifié reste newtonien, y compris aux tres grands taux de cisaillement
(jusqu'a 5.10s%). Son comportement suit la loi de Hamrock et Dowson, pour les épaisseurs
au centre du contact. En revanche, dans le cas des épaisseurs minimales, on observe une
rupture du film lubrifiant pour des vitesses inférieures a quelques c@esphénoméne peut
étre imputé au caractére autophobe de cette huile.
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Dans les deux cas, les épaisseurs de films dans la zone de striction sont inférieures a
celles prédites par le modele de Moes, Venner et Chevalier, surtout pour le
perfluoropolyalkyléther linéaire. Cependant, notre objectif n'est pas de trouver les valeurs de
parametres qui nous permettront d'étre en accord avec une (des) description(s) théorique(s).
Ces derniers ne permettent pas d'expliquer la chute brutale de I'épaisseur minimale pour le
cyclopentane ramifié. lls nous servent essentiellement de reperes, tout en ayant conscience
des limites.

Il est clair que le comportement de ces lubrifiants aux faibles vitesses peut s'avérer
critiqgue pour les états de surface des pieces lubrifiées (piste, billes) et donc pour la durée de
vie des mécanismes. Les roulements pour applications spatiales évoluent en effet a des
vitesses de rotation de I'ordre de quelques centimétres & quelques dizaines' {€atsteau
3-4). Cette vitesse correspond a la rupture du film pour le cyclopentane ramifié. Cependant,
nos essais ont été conduits a 60°C. La viscosité et la piézoviscosité aux températures plus
basses permettront de générer des films plus épais et par conséquent d'éviter une avarie.
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Chapitre 4
LES REVETEMENTS
ANTI-MIGRATION

Les lubrifiants fluides employés dans les mécanismes spatiaux possedent généralement
une bonne mouillabilité. Cette caractéristique physique provoque leur étalement spontanég, y
compris dans des zones inutiles. Cela constitue des pertes en lubrifiant qu'il convient de
compenser ou d'éviter en employant des revétements anti-migration. Ces derniers et le
lubrifiant sont en étroit contact. Des interactions entre les deux matériaux ont été suspectées,
parfois mises en évidence mais non explicitées.

Nous nous proposons dans ce chapitre d'identifier cette interaction entre deux
revétements anti-migration et les deux huiles considérées dans les chapitres précédents. Des
immersions statigues de ces revétements et des cisaillements du lubrifiant a leur surface
permettront de la mettre en évidence.
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I- Généralités sur le mouillage et le confinement d'un
lubrifiant

Le comportement et la forme d'un liquide sur une surface sont conditionnés par les
forces a longue portée de Van der Waals, et le pouvoir d'étalement S. Dans le processus de
mouillage, trois phases cohabitent : solide, liquide et vapeur. On définit alors trois tensions
interfacialesy.y=y, ys. et v. Elles représentent I'énergie a fournir pour accroitre l'interface
entre deux phases d'une unité de surface. Pour F, énergie libre de l'interface considérée d'aire
A, la tension liquide-vapeur s'écrit :

r=Ea] (@-1)

,P,composition

Le pouvoir mouillant s'écrit alors $sv-ysi-y. A la ligne triple, l'interface liquide -
vapeur fait un anglé avec le plan solide. Plus cet angle est faible, plus I'étalement est facile.

ligne triple vapeur

Yov=Y
Ysv \

-
<

liquide

YsL

solide

Figure 4-1.: schéma de principe d'un angle de goutte

L'équilibre de la goutte de fluide, en négligeant les effets de la pesanteur, conduit a la loi de
Young-Dupré :

Y.COSE)=Ysv-YsL (4-2)

Connaissant les matériaux utilisés, deux théories sont possibles pour savoir si le mouillage est
total (formation d'un film fluide sur toute la surface) ou partiel.

La premiere se base sur les polarisabilités diélectriques des différentes phases pour
calculer les tensions de surface et le pouvoir d'étalemgbR]S Ce point de vue permet
notamment de déterminer de quelle maniere la mouillabilité d'une surface sera modifiée. Si
S>0, le mouillage est partiel et si S<O0, il est total (regle d’Antonov).

La seconde s'appuie sur la théorie de Zisman, relative aux tensions critiques. Pour un
méme substrat, I'angle de mouilla&yyest mesuré pour des liquides d'une méme famille (les n-
alcanes par exemple) et de différentes polarités. Le détail du choix est donné dans le Chapitre
2 sur le contréle de l'efficacité du nettoyage. On obtient une dedit@), dont I'extrapolation
a06=0° donne la tension de surface critigieAinsi, les fluides dont Ig.y est inférieur awy;
du solide le mouillent totalement. Il existe cependant des cas ou, bien que cette condition soit
remplie, un démouillage est observé. Ce phénoméne peut étre di a la formation d'une couche
monomoléculaire du liquide sur le solide. Les interactions entre le solide et le fluide
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diminuent ley.y de la couche. Celle-ci devient dés lors non mouillante pour elle-méme. Cela
se traduit par une autophobie.

On distingue grossiérement le mouillage sec du mouillage humide, fonctions du
caractere volatil des fluides étudiés.

Le mouillage sec concerne les liquides peu volatils. L'épaisseur finale du film est
gouvernée par le rapportySHl est démontré quig20] :

(épaisseutufim)=e = a., /% (4-3)

a est une constante issue des forces de Van der Waals existant dans le liquide. Les conditions
sont les suivantes:

- Sk # 1lou >1 l'ordre de grandeur de I'épaisseurest celui d'une couche moléculaire,

i.e. le liquide est totalement étalé.

- SA<<1, l'épaisseure est macroscopique. Sa mesure peut étre réalisée a l'aide de

moyens optiques.

Dans le cas d'un mouillage humide, les liquides ont une tension de vapeur saturante
élevée (liquides trés volatils). Il existe toujours, sauf loin de la source de liquide, un film entre
la phase vapeur et le solide. Cependant, le film complet est instable sur un plan
thermodynamique. En effet, I'énergie de sa surface n'est pas minimale et il existe un seull
critique S. Les différentes forces en compétition créent une fragmentation du film lorsque son
épaisseur passe en dessous une épaisseur minimale.

Dans le cas réel, un expérimentateur est confronté a plusieurs difficultés qui modifient
et compléetent les aspects généraux exposés précédemment. Nous pouvons citer :

- I'effet de la rugosité de la surfacequi implique une nouvelle loi de Young-Dupreé :
Ltaces sy — Vs )= Y.Cc0SP) (relation de Wenzel) (4-4)

Isurfacesd€signe le rapport de la surface réelle a celle de la surface plane associée. Il existe
différents modeéles décrivant les phénoménes possibles.

- le mouvement du fluide causant I'apparition d'angles de mouillage d'avancée et de recul.

- les hétérogénéités de surfacéchimiques ou physiques) modifiant le mouillage
localement.

- la gravité, qui favorise I'étalement lorsque I'épaisseur dépasse un certaifi82il

1- Phénomeénes impliqués dans I'étalement d'un fluide

Plusieurs forces gouvernent le mouvement d'un fluide a la surface des éléments
constitutifs d'un mécanisnj&3, 21, 69, 71, 78, 218, 223]

- la faible tension de surface du fluide lubrifiant Le pouvoir d'étalement peut étre
réduit en incorporant certains additifs au lubrifiant. Cette technique, dérivée de
l'industrie horlogére, est employée depuis € diécle[21]. Elle pose néanmoins un
probléme car la température d'utilisation est souvent abaissée.
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- la gravité, lors des phases de stockage des mécanismes assemblés et lubrifiés. Il n‘est
pas possible de s'en affranchir lors des phases de stockage. Au mieux, cette période peut
étre réduite le plus possible. Le fluide peut également étre mis en place dans le
mécanisme au dernier moment.

- le processus de vaporisation-condensatiprinévitable en fonctionnement sous
ultravide. Inhérent a la structure méme du fluide lubrifiant, ce probleme est compensé en
employant des composés a tres faible tension de vapeur saturante et a forte masse
moléculairg83, 144, 214]

- les forces centrifugesnon négligeables notamment dans les roues inertiéllgs

- les gradients thermiques (effet Marangoni) [147, 218]modifiant la tension de
surface des parties solides et provoquant une migration de fluide vers les zones froides.

- les forces capillaires causées par la différence de pression entre un fluide et sa vapeur
en raison d'une courbure de sa surface libre.

Chaque phénomene possede une ou plusieurs parades adaptées. Ces dernieres consistent a
empécher la migration du fluide ou a en réintroduire, comme il I'a été présenté dans le chapitre

1. Les forces capillaires, les gradients thermiques sont parfois portés a l'avantage du
mécanisme. Par exemple, la mise en place de barrieres physiques, tels des creux ou des arétes,
permet de bloquer ou de drainer le mouvement du fliflg Le principe est le méme que

celui de labyrinthes, consistant a allonger le chemin a parcourir pour s'éloigner des zones a
lubrifier [83].

A coté de ces obstacles se sont développés des revétements organiques anti-migration.
Leur efficacité s'évalue a plusieurs niveaux:

- sa capacité a ne pas étre mouillédésignée encore comme pouvoir perlant). Cela se
manifeste par l'angle de contact élevé qui s’établit entre une goutte déposée et la surface du
polymére (Figure 4-1). Ce facteur dépend de la nature chimique du polymere. Ainsi, comme le
montre la structure ci-desso[10], chaque atome ou groupe moléculaire possede sa propre
finalité.

My —
b0 — o —/D
o — 1 — m
M —
b — —
oO— 00—
m— ] —
|

O— 0 —a—1H

Fadical assurant

la non K2

mouillabilité
Fadical aszsurant Fadical aszsurant
la  soluhilité, la la flexihilité

transparence, la

dureté Fadical assurant
la connectivité
entre chaines,
l'adhésion

Figure 4-2.: structure chimique théorique d'un film barrig240]
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Ce pouvoir perlant (capacité a faire prendre au fluide a sa surface un forme sphérique) dépend
de la teneur en radicaux fluorés. Cependant, leur seule présence ne suffit paseBalnett

[21, 22] Safronov eal. [197], Kinzig et al.[136] pensent que le film est d'autant plus efficace

gue les chaines fluorées sont "empilées” de maniere ordonnée, c'est-a-dire que la surface est
essentiellement constituée de groupements B&ns le cas de silanf&3], le mode d'action

est conditionné a la fois par les radicaux (longueur, nature) et par leur encombrement stérique.
Ainsi, des chaines plus courtes permettront un séchage plus facile mais la cohésion du film
sera médiocre puisqu'il y aura peu de liaisons de Van der Waals entre les chaines. Si elles sont
plus longues, la cohésion sera plus forte mais la probabilité de piéger des molécules de
solvants dans le film grandit également. D'autre part, l'organisation réguliére des radicaux de
facon "parallele” entre eux est trés difficile et donc l'efficacité peut en étre affectée. La non-
mouillabilité dépend également de la concentration du produit lors de la mise en forme. Si
nous supposons que les groupes moléculaires actifs affleurent, la surface est d'autant moins
mouillante que leur densité surfacique est importante.

- la durée de vie en fonction des conditions d'utilisation et de stockage (température,
pression, humidité, ...) De nombreux auteurs signalent une dissolution et/ou la création d'une
dispersion des polymeres par les huiles quils doivent confeer 68, 136] Cette
particularité serait liée a la structure des radicaux R (Figure 4-2). Certains disposent de plus de
degrés de liberté que d'autres et d'une certaine interconnection entre les différentes branches
[21, 22] Pour les radicaux plus rigides et linéaires, un alignement des chaines se produirait et
la surface serait constituée des terminaisons,-@nt ley; est tres faiblg21, 240] D'autre
part, les polymeres déposés sont eégalement soumis aux rayonnements cosmiques, pouvant
causer des ruptures dans les chaines constitutives du [pé6gdiv 7]

Une comparaison entre les différentes expériences compulsées est tres délicate. Elles
différent par leurs conditions opératoires (nature des produits, épaisseur, le mode de dépét, et
la technique de séchage (ambiant suivi ou pas d'un étuvage), fluides lubrifiants testés, ...).

2- Nature chimique et structure des revétements non
mouillants

a- Les produits potentiels

Tous ces effets, ainsi que la centrifugation et le fort pouvoir mouillant, peuvent étre
atténués par la mise en place d'obstacles a la migration du fluide. Ce sont essentiellement des
revétements organiqgues, ou des solutions d'une autre nature (barrieres physiques, modification
de la chimie de surface).

Comme cela a été détaillé de facon théorique au paragraphe précédent, un revétement
oléophobe doit posséder wn inférieur a celui de I'huile qu'il doit confiner (théorie de
Zisman)[120]. L'étalement de I'huile est bloqué car elle ne parvient pas a mouiller les surfaces
enduites d'un revétement anti-migration. Les matériaux répondant a ce critere sont
principalement les polymeres siliconés et fluorés. Si nous nous en tenons a la description de
Zisman, une rapide classification des groupes moléculaires defaigat étre eétablifl20] :
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Radicaux fluorocarbonés | y. (mN.m™) Radicaux hydrocarbonés | y. (mN.m™)
-CR 6 -CH3 (cristal) 22
-CRH 15 -CH3 (monocouche) 24
-CF; et -Ck- 17 -CFH-CH,- 28
-CF,- 18 -CH,- 31
-CH,-CFs- 20 -CH,- et -CH- 33
-CF,-CFH- 22 -CH- (angle de cycle phénylique) 35
-CF,-CH,- 25
Radicaux chlorocarbonés | y. (mN.m™) | Radicaux nitro-hydrocarbonés | y. (mN.m™%)
-CCIH-CH,- 39 -CH,ONGO; (cristal [110]) 40
-CCl,-CH,- 40 -C(NO,)3 (monocouche) 42
=CCl, 43 -CH,NHNO; (cristal) 44
-CH,ONO;, (cristal [101]) 45

Tableau 4-1: tension de surfacg (mN.m*) de différents groupes moléculaires

Les films anti-migration sont employés dans les mécanismes spatiaux depuis le début des
années soixant@d 3, 21, 22] lls ont largement bénéficié des recherches conduites pendant la
seconde guerre mondiale. Parmi les polyméres généralement cités, nous trouvons
essentiellement des polytétrafluoroéthylénes et des polyméthacrylates fluorés.

Griffith et al. [94] proposent une structure axée sur un radical époxyde. Le polymére
présente une structure tridimensionnelle. Selon les auteurs, la molécule est plus rigide, le
revétement est plus résistant (tant chimiquement que mécaniquement), plus uniforme et
régulier. Les conditions de mise en forme sont semblables a celles en vigueur pour les
polyméres époxydes.

CF, CF,

(CF]I CF

—0—c c —0 —CHI—CH—CHI—O—C c\ O—CH— H —(CH,—

3

Figure 4-3.: résine époxyde utlllsee comme revétement non mouillant

Les polyméthacrylates fluorés

La structure chimique générale et des exemples sont donnés en Figure 4-4. lls ont ne structure
linéaire. Les différents radicaux R- sont caractérisés par la présence du grdupe -C
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CH,
| CsHy
%CH — } | —CH—,F
| n — CH, —5F 5 —[CH;)}—N — | T
O —C—F | OH
| 50,
O
radical N-propylperfluoro- radical
formule générale radical 1H, 1H- octane sulfonamide ethyl pentadecafluoro-1-
pentadecafluorooctyl acrylate octanol

("polymere S'121])
Figure 4-4.: structures chimiques des films anti-migration et radicaux des polyméthacrylates

Le premier des produits que nous étudierons est un polyméthacrylate fluoré,
dénomination que nous conserverons par la suite. Il s'agit du Fluorad FC 725, polymere
dissous dans l'acétate de n-butyle. Il contient de plus un traceur U.V. lui conférant une couleur
bleu turquoise sous irradiation U.MA5365 nm). La structure chimique, encore confidentielle,
se rapproche de celle du Fluorad FC 724 si nous nous référons a la nomenclature en vigueur :
FC abc signifie FC pourFluoro Carbonea+1le nombre d'atomes de carbohel, le nombre
d'atomes d'hydrogene @te nombre d'atomes de fluor.

Le dépdt sur substrat s'obtient par "dip coat" (retrait a vitesse constante de la piéce
initialement immergé dans une solution du polymere dissous). Les substrats sont des
parallélépipédes en Z100CD17, de dimensions 80x20x5 mm. La rugosité Ra du substrat avant
dépodt est de 0,15 et 1 um. Apres dépot, les pieces sont séchées a l'air libre, puis étuvées.
L'épaisseur du revétement obtenu est de 20 pm environ, déterminée par pesée des pieces.

Le revétement plasma

Ce produit est & base de Téffo-CR-CF»),, dont ley. est de 18 mN.th Le
revétement plasma est obtenu par un processus de dép6t en phase vapeur (CVD) activé par un
plasma radio-fréequencfl12, 113] Les especes chimiques utilisées sont les fluoroalkyl
silanes, de formule généralgd~(CF,),-CH,-CH,-Si-(-O-CH)3 (ou n varie de 0 a 7), ou bien
des gaz fluorés comme C&t CjFs.

Les parametres influencant la formation du dépo6t sont :

- la nature de I'espece chimique réactive

- la pression de vapeur des espéces réactives employées

- la puissance des ondes radio-fréquence utilisges

- la position du substrat dans I'enceinte par rapport a la source plasma

Le second matériau que nous étudierons a été développé au LMPM de Montpellier. I
s'agit d'un polytétrafluoroéhyléne (PTFE) amorphe obtenu par un procédé plasma C.V.D.
radiofréquence dont le schéma de principe est décrit Figure 4-5. Il est initialement utilisé dans
les membranes filtrantes. Le PTFE est un matériau bien connu en milieu spatial. Son
utilisation ne constitue pas en soi une innovation. Il permettrait de s'affranchir des évolutions
commerciales évoquées au chapitre 1, peu compatibles avec les calendriers du secteur spatial,
et assurerait une certaine pérennite.
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Figure 4-5.: schéma de principe du dépét par plasma C.V.D. radiofréquence

Tube pyrex

Le dépdt sur acier inox n'avait jamais été tenté. Les éprouvettes sont des parallélépipedes de
40x20x5 mm. Apres cing heures, le revétement obtenu présente une irisation et posséde une
épaisseur de 450 a 750 nm selon les zones de couleur (mesurées par ellipsométrie sur un
substrat de rugosité Ra=0,15 um). La dispersion est sans doute due a des effets de bord.

b- Caractéristigues fonctionnelles et morphologiques des
revétements retenus

Le mouillage

L'évaluation de ce parametre a été effectuée a l'aide d'un appareil GBX Instrument Drop
Angle (INSA Lyon, Laboratoire des Matériaux Macromoléculaires), muni d'une caméra vidéo
et d'un logiciel de traitement d'images. Les liquides utilisés sont l'eau bidistillée, le
diiodométhane (Aldrich Chemical Ltd., pureté 99%) pour la mesure des angles de goutte et la
détermination de la tension de surface, ainsi que le perfluoropolyalkyléther linéaire et le
cyclopentane ramifié présentés au Chapitre 3. Pour chaque liquide, huit mesures sont
réalisées. Les valeurs moyennes, la dispersion et les tensions de surface déduites sont
rassemblées dans les Tableaux 4-2 et 4-3.

Angle moyen d'une goutte dé€écart type)
Liquide eau diiodométhane PFPE linéaire  cyclopentane ranjifié
acier nu o o o o
(Ra=0,15 pim) 82,6°(2,95) | 46,7°(1,04) | 24,3°(2,02) 22,1°(0,48)
po'y”}lelfgf‘écry'ate 113,2°(0,17) | 92,0°(1,26) | 42,0°(0,76) 72,1°(1,11)
PTFE plasma 103,9°(1,04) | 82,6°(0,88) | 21,1°(5,12) 61,1°(1,93)
Tableau 4-2: angles de goutte et écarts type (en italique) des liquides sur différentes surfaces
Matériau e (MN.mM™)
Acier nu (Ra=0,15 um) 39,7
polyméthacrylate fluoré 13,6
PTFE plasma 16,7
perfluorpolyalkyéther 211
linéaire[182] '
cyclopentane ramifié
[182] 30,7

Tableau 4-3 : tension de surface
moyenne a 25°C des matériaux utilisés
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La tension de surface critique de l'acier nu (Ra=0,15um) reste du méme ordre de grandeur que
celles déterminées au Chapitre 2 (respectivement 35,1 et 36,6 N.m

On constate que le pouvoir perlant du PTFE "plasma" est moindre que celui du
polyméthacrylate fluoré, notamment avec les huiles ensuite utilisées. En particulier, dans le
cas du perfluoropolyalkyléther linéaire, les angles de goutte sur acier nu ou sur acier revétu de
PTFE plasma sont trés voisins. Expérimentalement, nous avions eu une dispersion importante
des résultats du perfluoropolyalkyléther sur le PTFE plasma (angles entre 11 et 27°). Le
pouvoir perlant de ce matériau demeure élevé néanmoins.

La rugosité des substrats en acier perturbe les mesures des angles de goutte. De plus, on
pourrait s'en servir en mettant en évidence des angles d'avancée et de reculée pour différencier
les comportements.

Microscopie a force atomigue (A.F.M.)

Pour étudier la morphologie des revétements, des observations par A.F.M. ont été
entreprises. Les visualisations ont été faites avec un appareil Park Scientific Instruments
Autoprobe (Ecole Centrale de Lyon, Laboratoire de Tribologie et de dynamique des Systemes,
Ecully). Le principe de la mesure repose sur un contact entre une pointe fine (20 um de rayon
de courbure) et la surface a observer. La sonde est fixe et I'échantillon se déplace selon les
trois directions de I'espace. Les mouvements verticaux sont enregistrés par des capteurs piézo-
électriques reliés a la pointe et a I'échantillon. Ces signaux, apres traitement, conduisent a des
"photographies” de la surface. La rugosité du substrat avant dép6t est Ra=0,15um.

Figure 4-6.: morphologie sur 20 png&des échelles différentedes revétements
(a) de polyméthacrylate fluoré et (b) de PTFE plasma

Les relevés de microscopie & force atomique ont été faits sur des surfaces dee2Ganh
représentées pour des échelles différentes en hauteur. Au-dela, les risques de détérioration de
la pointe en raison des défauts macroscopiques s'accentuent.

A I'eeil nu, le polyméthacrylate fluoré est trés lisse et ressemble a un vernis courant. Le
revétement assure le nivellement de la surface. Sa rugosité n'excéde pas 20 a 30 A sur des
longueurs de 20 um. La surface montre une forte densité d'aspérités.

En revanche, le revétement de PTFE plasma épouse parfaitement la rugosité du substrat
en raison de sa faible épaisseur. La rugosité est donc considérablement plus élevée.
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3- Interaction entre un film barriére et un lubrifiant : synthese
bibliographique

Les huiles des mécanismes spatiaux ont comme propriété de bien mouiller les matériaux
sur lesquels elles sont appliqu¢&44, 214] Leur tension de surfaggy est plus faible que
celle critiquey, du substrat. C'est notamment le cas pour l'acier Z100CD17, retenu pour notre
étude et largement utilisé pour la fabrication des bagues et billes des roulements. D'aprés Prat
[182] et Gerl[84], I'état de surface des aciers influence de maniére significative la tension de
surface de l'acier, notamment des joints de grains. Les valeurs mesurgesledllacier
Z100CD17 s'étendent de 35 & 59 mN.18i cette aptitude s'avére bénéfique lorsque les zones
sensibles d'un mécanisme sont effectivement recouvertes (pistes des roulements, billes, dents
d'engrenages, ...), elle se révéle parfois désastreuse et cela a deux points de vue.

D'une part, cette migration incontrélée du fluide cause un appauvrissement dans les
zones soumises au frottement. En régime élastohydrodynamique, I'épaisseur du film fluide est
extrémement faible (quelques dixiemes de pum). Une perte d'huile dans ces régions critiques,
accentuée par une potentielle dégradation (Chapitre 3) de celle-ci dans des conditions de
fonctionnement séveéres, peut provoquer une avarie irréversible.

Ensuite, le lubrifiant peut se placer a des endroits indésirables comme des systemes
optiques, pouvant perturber leurs mesures, ou dans des zones de rétention ("poches" causées
par les différents jeux existant entre les pieces du mécanisme). C'est par ailleurs les raisons
invoquées lorsque la solution "lubrifiant fluide" est écaje®4, 65, 67, 70, 235]

Les films anti-migration sont en contact étroit avec le lubrifiant qu'ils doivent confiner.
Méme si l'aire de contact est réduite, les missions spatiales s'étendent sur plusieurs années.
Une interaction entre le revétement et le lubrifiant a confiner n'est donc pas exclue.

Ahlborn[4], vers la fin des années soixante-dix, a donc réalisé une expérience originale.
Les parties fonctionnelles de roulements a billes ont été enduites d'un revétement anti-
migration fluoré. Les tests de fonctionnement sont conduits avec un lubrifiant ester. Des
analyses infrarouges du lubrifiant n'ont pas montré la présence du film barriére. L'auteur ne
constate pas de soudures froides, conséquence d'une rupture du film lubrifiant. L'auteur
s'appuie sur ce point pour appliquer le film barriere apres la mise en place du lubrifiant fluoré.

Kinzig et al.[137] se sont intéressés a un aspect parasite de I'absence de mouillabilité.
L'étude consistait & mettre en contact prolongé entre I'emballage et I'acier 52100 lubrifié. Puis
I'ensemble est stocké dans des conditions contrblées. Le polyéthyléne ou le nylon empaquetant
des roulements de précision possédent une protection antistatique a leur surface. Cet additif
peut donc se déposer sur les parties métalliques des roulements et provoquer une pollution.
Bien que présent en faible quantité, le taux de pollution peut atteindre facilement 1 %. Cette
contamination est susceptible en outre de provoquer un démouillage des parties métalliques.
Les auteurs ont ainsi montré que l'additif antistatique du polyéthyléne provoque un
démouillage de l'acier et un épaississement de I'huile. Les effets constatés avec le nylon sont a
une moindre échelle.

Assez peu de travaux ont porté sur les films anti-migrgfi8n21, 30, 45, 68, 69, 70,

71, 136, 223]ll a été souligné par le passé que ces revétements pouvaient étre "altérés” par les
fluides qu'ils doivent confinef21, 68, 136, 109, 182]D'autre part, et sans entrer dés
maintenant dans des détails, aucun polymére n'est parfaitement inerte vis a vis d'un fluide. Il
existe toujours une interaction qui peut aller de la solubilisation partielle a la dissolution
compléte [95, 96] Le Space Tribology HandbookR14] ne cite que les évolutions
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commerciales proposées par des sociétés comme 3M ou Dr Tillwitch. Il n'y a pas de réel souci
d'optimiser, de développer ou de fixer de facon méme semi-définitive un produit donné. Peu
d'indications sont données sur la facon dont on peut orienter le choix d'un revétement.

lI- Etude de l'interaction entre film barriére et lubrifiant

Les revétements anti-migration sont utilisés dans les mécanismes spatiaux afin de
confiner les lubrifiants fluides. Certains auteurs ont mis en évidence une interaction entre ces
deux matériaux, comme nous l'avons souligné dans le paragraphe précédent. Cette interaction
est favorisée par le contact intime entre les produits et la durée importante des missions
spatiales (plusieurs années).

Nous nous proposons d'étudier ici de deux manieres différentes cette interaction. La
premiere approche est strictement statique et repose sur une immersion d'un acier revétu dans
I'huile. La seconde approche consiste a cisailler le lubrifiant a la surface du revétement, a deux
températures distinctes. Ces approches ne sont pas représentatives de la réalité mais
permettent de s'affranchir des longues expositions. Nous compensons la faible durée par une
augmentation des surfaces en contact.

1- Immersion prolongée des revétements dans le lubrifiant

L'objectif est d'évaluer la stabilité des revétements anti-migration vis-a-vis des
lubrifiants considérés, présentés au Chapitre 3 (Tableau 3-1). Les paramétres sont la rugosité
du substrat et de la nature chimique des huiles (un perfluoropolyalkyléther linéaire, et un
cyclopentane ramifié).

Les pieces revétues décrites au I-2 sont immergées a moitié dans le lubrifiant pendant 10
jours. L'opération est conduite sous vide secondaire, condition de fonctionnement du
revétement lorsqu'il est appliqué sur un roulement réel. Les tests sont réalisés a tempeérature
ambiante.

L'interaction éventuelle pourra se détecter par un transfert de fluorescence, la
modification de la signature infrarouge des lubrifiants (apparition de bandes caractéristiques
des films barriére) ou a défaut par une analyse élémentaire.

a- Comportement en présence d'un perfluoropolyalkyléther
linéaire

Le polyméthacrylate fluoré

L'observation sous éclairage U.V. des revétements et des huiles ne montre aucune
interaction entre les deux produits. Le film de polyméthacrylate fluoré semble intact et ne
présente aucune marque spécifique du contact avec le lubrifiant.

Le pouvoir perlant des revétements est évalué par des mesures d'angles de goutte. La
méthode est analogue a celle décrite au I-2-b et au Chapitre 2. Afin d'éliminer les derniéres
traces de fluide sur les revétements et ne pas polluer les surfaces, les échantillons sont
nettoyés par soufflage prolongé d'air comprimé propre et sec. Les résultats des mesures sont
consignés dans le Tableau 4-4.
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Liquide Ve (MN.m™)

Ra de I'éprouvette (um) eau diiodométhane
01 non immerge 114,200,90) | 88,7° (2,69) 13,1
’ immergé 114,5{0,85) | 88,5° (2,63) 13,1
1 non immergeé 115,001,01) | 91,0° (1,63) 12,0
immergé 111,0¢3,51) | 91,8° (0,89) 12,0
acier nu  nonimmergé 82,6(2,95) 46,7° (1,04) 36,6
0,1 immergé 102,3{1,04) | 64,5°(0,88) 25,5

Tableau 4-4: pouvoir perlant et écart type (en italique) du polyméthacrylate
fluoré apres 10 jours dans le perfluoropolyalkyléther linéaire

Par rapport aux résultats des Tableaux 4-2 et 4-3 et compte tenu des incertitudes de
mesure, la tension de surface du polyméthacrylate fluoré est inchangée apres contact prolongé
avec le perfluoropolyalkyléther linéaire. Remarquons aussi que de l'acier nu immergé dans
cette huile puis nettoyé par soufflage d'air comprimé propre et sec possede encore a sa surface
une pellicule de fluide. La tension de surface déduite est prochey @udu
perfluoropolyalkyléther (21,1 mN.1.

Le lubrifiant a été prélevé et analysé par spectrométrie infrarouge, notamment dans la
zone autour de 1730 ¢mou se trouve la fonction méthacrylate caractéristique du
polyméthacrylate fluoré. Trois prélévements sont réalisés : le lubrifiant qui s'écoule de la
surface revétue et immergée, celui a la surface du récipient qui a contenu I'éprouvette et enfin
celui au fond de ce récipient. En effet, I'ensemble reste immobile tout au long de I'expérience.
Si un transfert de matiere se produit, on peut mettre a profit une éventuelle sédimentation en
raison des différences de masses volumiques entre les fluides et les revétements.

Ces analyses n'indiqguent la présence daucun produit autre que Ile
perfluoropolyalkyléther linéaire.

PTFE plasma C.V.D. radiofréguence

Les irisations présentes avant immersion sont toujours bien présentes. La taille de
certaines zones de couleur magenta semble plus réduite.

De méme qu'au point précédent, les mesures d'angle de goutte ont été conduites comme
au point précédent. Les résultats sont présentés dans le Tableau 4-5.

Liquide Ve (MN.m™)

Ra de I'éprouvette (um) eau diiodométhane
01 non immerge 103,901,62) | 82,6° (0,95) 16,4
’ immergé 117,310,96) | 95,5° (1,73) 17,0
1 non immergeé 105,7C1,44) | 80,7° (1,77) 10,2
immergé 118,5{0,49) | 93,7° (1,28) 10,9
acier nu  nonimmergé 82,6(2,95) 46,7° (1,04) 36,6
0,1 immergé 102,3{1,04) | 64,5°(0,88) 25,5

Tableau 4-5: pouvoir perlant et écart type (en italique) du PTFE plasma aprées
10 jours dans le perfluoropolyalkyléther linéaire

D'apres ces valeurs, le pouvoir perlant du revétement aprés immersion serait légerement
inférieur a celui qu'il possédait auparavant. La tension de surface demeure inférieure a celle du
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lubrifiant. Notons qu'avec le substrat de rugosité Ra=1 uma,déduit est plus faible. Cette
rugosité influence l'angle de contact mesuré (dispersion plus grande) et implique une nouvelle
loi de Young-Dupré comme nous l'avons souligné au paragraphe |.

Les prélévements sont effectués de la méme facon que précédemment pour les analyses
infrarouges. L'huile perfluorée ne présente aucune trace d'un autre produit.

b- Comportement avec un cyclopentane ramifié

Le polyméthacrylate fluoré

Lors de l'extraction des éprouvettes hors du lubrifiant, le démouillage de la surface
revétue est assez facile. Sous lumiere U.V., on constate que la limite diimmersion est
nettement visible pour les deux éprouvettes. La fluorescence de la partie immergée est
"altérée"”, notamment sur les bords. Cette altération est plus marquée pour la rugosité Ra=1
pm que pour Ra=0,1 um (Figures 4-7 a et b). Non fluorescente dans son état d'origine, I'huile
alcane présente a son tour une fluorescence, lui conférant la méme couleur bleu turquoise que
le polyméthacrylate fluoré employe.

hors lubrifiant immerge hors lubrifiant immerge

a b
Figure 4-7.: éprouvettes de rugosité (a) Ra=0,1 um et (b) Ra=1um, revétue de
polyméthacrylate fluoré, aprés immersion 10 jours dans le cyclopentane ramifié

Les mesures d'angle de goutte ont été également conduites afin d'évaluer I'évolution du
pouvoir perlant de la zone en contact avec le cyclopentane ramifié. Les valeurs trouvées sont
présentées dans le Tableau 4-6.

Liquide Ve (MN.m™)

Ra de I'éprouvette (um) eau diiodométhane
01 non immerge 115,1(1,40) | 87,4° (0,42) 13,6
’ immergé 112,1{0,96) | 86,2° (2,53) 14,2
1 non immerge 115,40,68) | 88,9° (0,68) 12,9
immergé 114,010,60) | 82,8° (0,88) 15,8
acier nu  nonimmergé 82,6(2,95) 46,7° (1,04) 36,6
0,1 immergé 96,8{1,42) | 39,0°(1,20) 39,7

Tableau 4-6: pouvoir perlant et écart type (en italique) du polyméthacrylate
fluoré apres 10 jours dans le cyclopentane ramifié

La modification visuellement constatée du revétement coincide avec une sensible
modification de sa mouillabilité. Le revétement est donc moins "efficace” pour maintenir le
cyclopentane et tend a étre plus aisément recouvert par celle-ci. D'autre part, cette huile
s'élimine plus facilement par soufflage que le perfluoropolyalkyléther linéaire si on se référe
aux valeurs trouveées pour les angles gt ([@ableau 4-3).

101



Aspects globaux et locaux de la mise en ceuvre de la lubrification fluide en ambiance spatiale

Nous avions au préalable tenté de "saturer" artificiellement une huile avec du
polyméthacrylate fluoré pur. Cependant, nous avons été chaque fois confrontés a une
polymérisation brutale du revétement au contact du lubrifiant. Ce dernier prend en bloc et
nous ne sommes pas parvenus a créer une solution homogene. Cependant, la présence du
solvant et de I'huile a certainement provoqué une “floculation”.

Les prélevements sont effectués pour chacune des deux éprouvettes et aux trois endroits
prévus pour les analyses infrarouges. Les spectres globaux obtenus sont ceux du cyclopentane
ramifié. La densité du revétement (environ 1,4 §cétant supérieure a celle de I'huile (0,85
g.cm?®), l'analyse infrarouge a été approfondie sur les prélévements effectués au fond des
récipients. Des grossissements ont été réalisés autour de 173thambre d'onde de la
fonction ester du film barriere et non présente dans la structure du lubrifiant. Aucun signal
significatif n'est observé attestant la présence du revétement de polyméthacrylate dans le
cyclopentane ramifié.

PTFE plasma C.V.D. radiofréguence

L'huile présente a la surface des éprouvettes lorsque celles-ci ont été extraites de leurs
récipients respectifs démouille facilement, notamment a la surface de Ra=0,1 um. Cependant,
le revétement est si mince que, dans le cas de I'éprouvette de Ra=1 um, la difficulté du
démouillage est sans doute liee aux effets capillaires créés par la rugosité de surface.
L'irisation, provoquée par la présence de la faible épaisseur de la couche de PTFE plasma, est
toujours présente, y compris sur les zones immergées dans le lubrifiant. Il semble cependant
gue les zones de couleur brune aient disparu et que celles magenta se soient réduites.

Les mesures d'angle de goutte ont été a nouveau conduites et elles sont présentées dans
le Tableau 4-7.

Liquide Ve (MN.m™)

Ra de I'éprouvette (um) eau diiodométhane
01 non immerge 103,901,62) | 82,6° (0,95) 16,4
’ immergé 106,0{2,50) | 64,3° (0,95) 25,8
1 non immergeé 105,7C1,44) | 80,7° (1,77) 17,0
immergé 107,270,41) | 57,4° (4,87) 30,3
acier nu  nonimmergé 82,6(2,95) 46,7° (1,04) 36,6
0,1 immergé 96,8{1,42) | 39,0°(1,20) 39,7

Tableau 4-7: pouvoir perlant et écart type (en italique) du PTFE plasma aprés
10 jours dans le cyclopentane ramifié

La différence sur les angles de goutte est particulierement marquée dans le cas du
diiodométhane. Pour I'éprouvette de rugosité Ra=1 um, la valeur de la tension de surface
indique la présence d'un film résiduel de cyclopentane ramifié. Cette remarque coincide avec
la difficulté de démouillage de la surface en raison des effets capillaires provoqués par la
rugosité. Pour I'éprouvette de rugosité Ra=0,1 um, le pouvoir mouillant semble réduit mais les
mesures comportaient une dispersion plus importante que précédemment, notamment avec
l'eau (101,7 a 109,5°).

Les analyses infrarouges ont conduit & des spectres n'indiquant aucun autre produit que
le cyclopentane. Les grossissements réalisés autour de 12ante caractéristique du
PTFE plasma correspondant au groupe,-Che montrent pas la présence de ce radical.
Cependant, comme dans le cas du polyméthacrylate fluoré, nous sommes confrontés a la
faible valeur du rapport (quantité de fZFquantité d’'huile alcane).
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c- Recherche de traces de linteraction par analyse chimique
élémentaire

Un éclairage U.V. et des analyses infrarouges n'‘ont pas permis de quantifier la
présence dans le lubrifiant de traces de polyméthacrylate ou de PTFE plasma C.V.D.
radiofréquence provenant du revétement. Afin de mieux cerner les phénomeénes entrant en jeu
et de connaitre la nature des espéces transférées du film barriere vers les lubrifiants, nous
avons conduit des analyses chimiques élémentaires. Seul le cyclopentane a montré des signes
d'interaction avec le polyméthacrylate fluoré. L'élément chimique qui distingue le lubrifiant
des films anti-migration est le fluor. Nous avons donc procédé au dosage précis de la teneur
de celui-ci dans le cyclopentane ramifié. Cependant, afin de nous montrer exhaustif envers ce
fluide, nous avons également étudié des prélévements ayant été en contact avec le film de
PTFE plasma C.V.D..

Le dosage élémentaire du fluor est réalisé sur 30 mg de produit environ. L'échantillon est
minéralisé en atmosphére d'oxygene par une combustion de type Schoéninger. Les gaz de
combustion sont absorbés par une solution diluée d'eau oxygénée. Cette étape est suivie d'une
analyse chromatographique par échange d'ions, couplée a une détection conductimétrique. Les
résultats sont donnés dans le Tableau 4-8.

< 30 (cyclopentane ramifié pur)
Ra (um) | éprouvette  surface fond
olyméthacrylate 0.1 4 = 30 = 30
i y 1 < 30 <30 147
0,1 <30 <30 510
PTFE plasma 1 <30 <30 59

Tableau 4-8: teneur en fluor (en ppm) du cyclopentane ramifié apres
10 jours a température ambiante d'immersion du polyméthacrylate
fluoré et PTFE plasma en fonction des zones de prélevement

Le cyclopentane ramifié pur présente une teneur en fluor inférieure & 30 ppm. Aussi lorsque
cette valeur est obtenue pour I'huile apres contact avec le revétement, nous considérerons qu'il
n'y a pas eu interaction. Les deux revétements montrent une interaction avec le lubrifiant
cyclopentane ramifié.

Co

ilan

Les deux revétements semblent faire preuve d'une efficacité et d'une stabilité
comparables vis-a-vis du perfluoropolyalkyléther linéaire, quelle que soit la rugosité du
substrat sur lequel les revétements ont été appliqués.

Le polyalkylméthacrylate fluoré présente une instabilité vis-a-vis du cyclopentane
ramifié. La tension de surface est affecigepsse de 12,9 & 15,8 mNt)mCette interaction
est confirmée par le transfert de fluorescence du revétement vers le lubrifiant, et dans une
moindre mesure par le dosage du fluor.

Seule l'analyse chimique élémentaire a révélé la présence de fluor dans le lubrifiant
cyclopentane ramifié apres immersion du PTFE plasma. La rugosité des substrats (Ra=0,1 et 1
KUm) est trop grande par rapport a I'épaisseur du revétement pour que la mesure de la tension
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de surface se fasse dans de bonnes conditions. En effet, pour Ra=1 um, le fibrage de la
rugosité crée des effets capillaires que le revétement non-mouillant ne parvient pas a vaincre.

d- Test de longue durée

L'intensité des signaux infrarouges due aux films barriere anti-migration, pour les huiles
ayant contenu les éprouvettes revétues, est extrémement faible. Nous avons voulu estimer
I'influence du temps sur le "transfert" de matiere vers la phase liquide. Une immersion
pendant 39 jours de quatre éprouvettes revétues de polyméthacrylate fluoré a donc été réalisée.
Trois d'entre elles, de rugosités respectives Ra=0,04 um, 0,15 um et 1 pm plongeaient dans le
cyclopentane ramifié. Une derniére, de Ra=1 pum, était en contact avec le
perfluoropolyalkyléther linéaire. Les conditions et le suivi de I'expérience étaient identiques a
celles des essais précédents.

Observations

A lissue des expériences, les éprouvettes immergées dans le cyclopentane ramifié
démouillent facilement, contrairement a celle dans le perfluoropolyalkyléther linéaire. Cette
différence est certainement l'effet combiné de la différence de mouillabilité et de viscosité
entre les deux huiles.

La limite des zones en contact avec le cyclopentane ramifié est nettement visible.
L'aspect est identique a ceux représentés en Figure 4-7. Un "filet" de lubrifiant reste accrochée
au film barriere dans les trois cas. Cela n'est pas le cas pour le perfluoropolyalkyléther. Nous
n‘avons par conséquent pas procédé aux mesures d'angle de gouttes et aux autres analyses
pour cette éprouvette-ci immergée dans le lubrifiant fluoré.

Mesures d'angles de goutte

Les conditions et I'appareil sont identiques a ceux utilisés lors des précédentes mesures.
Les résultats sont rassemblés dans le Tableau 4-9.

Liquide Ye (MN.m™)

Ra de I'éprouvette (um) eau diliodométhane
non immergé | 116,5°(0,76) 91,9°(1,35) 11,6
0,04 immergé 112,6°(0,77) 89,8°(0,41) 12,6
non immergé | 116,1°(0,72) 92,2°(0,70) 11,5
0.1 immergé 113,7°(0,99) 93,9°(0,70) 11,0
non immergé | 117,1°(0,92) 91,4°(1,60) 11,9
1 immergé 114,0°(1,35) 80,3°(1,77) 17,1
aciernu  non immergé 82,6°(2,95) 46,7°(1,04) 36,6
0,1 immerge 96,8°(1,42) 39,0°(1,20) 39,7

Tableau 4-9: pouvoir perlant et écart type (en italique) du polyméthacrylate
fluoré apres 39 jours dans le cyclopentane ramifié

Nous constatons que la tension de surface est plus élevée pour les zones immergées, sauf pour
I'éprouvette de rugosité 0,1 um, mais la différence est trés faible. Comme pour les éprouvettes
immergées 10 jours dans cette méme huile, le substrat de rugosité 1 um présente un écart plus
important entre la zone en contact avec le fluide et celle en dehors. Le dosage de la teneur en
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fluor (Tableau 4-10) ne montre pas d'interaction significative. La teneur reste inférieure a 30
ppm, comme I'huile pure.

< 30 (cyclopentane ramifié pur)

Lubrifiant Ra (um) | éprouvett¢  surface fond
cyclopentane ramifi 0,04 o2t < 30 < 30
apres immersion 0.15 = 30 =30 =30
1 <30 <30 <30

Tableau 4-10: teneur en fluor (en ppm) du cyclopentane ramifié
apres 39 jours d'immersion du polyméthacrylate fluoré,
a température ambiante

Conclusion

Ces tests sont venus confirmer les premiéres observations faites apres une immersion de
10 jours. Le polyméthacrylate fluoré considéré ici est totalement inerte vis a vis du
perfluoropolyalkyléther linéaire.

L'apparence et la mouillabilité du revétement de polyméthacrylate fluoré sur substrat de
rugosité Ra=1 um sont plus altérées (Figure 4-7) que dans les autres cas apres contact
prolongé dans le cyclopentane ramifié. Le revétement fluoré devient plus mouillant
(diminution des angles de mouillage et augmentation de la tension de surface).

2- Cisaillement d'un film de lubrifiant sur une surface revétue

b

Le but est d'évaluer la tenue des films anti-migration a un flux de lubrifiant & leur
surface. Ces expériences en dynamique compléetent celles du paragraphe précédent en étudiant
les effets de la température ainsi que celui de l'orientation de rugosité par rapport au sens du
flux. L'évaluation ne porte que sur le polyméthacrylate fluoré, seul revétement a avoir montré
une interaction significative avec le lubrifiant.

Les éprouvettes sont des disques de 70 mm de diametre. La face rectifiée (Ra=0,1 ou 1
KLm, avec rugosité parallele & un diametre) est revétue de polyméthacylate fluoré en suivant la
méme technique qu'au IlI-1. Elles sont fixées sur le plateau inférieur fixe d'un rhéometre
Physica a pression ambiante. Elles possedent un évidement sur la face a encoller pour qu'on
puisse accéder a leur masse a l'aide d'une balance de précision. Cet évidement a provoqué par
la suite un probleme de mise en température pour les expériences a 60°C. La face revétue de
polyméthacylate fluoré était a 54-55°C et non 60°C. La viscosité de I'huile testée était alors
supérieure a celles déterminées a 60°C. Le rhéométre permet de contrdler la température, la
vitesse de rotation (cing vitesses de 150 & 760 tr/mn, soit 0,4 &2 uns heure de
cisaillement par vitesse), et de mesurer la viscosité. Les taux de cisaillement imposés
s'étendent de 900 & 4608 &'outil employé est un céne de diamétre 50 mm, avec un angle de
1°. L'entrefer est de 50 um, nécessitant un volume de lubrifiant de 0,63 ml (Figure 4-8).

La mise en évidence de la présence de polyméthacrylate dans le lubrifiant s'appuie sur
'aspect sous lumiere U.V., les analyses infrarouge, le suivi de la viscosité et le dosage du
fluor. Le prélevement est effectué en fin d'essai.
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Figure 4-8.: schéma de principe de l'interaction dynamique entre le film barriére et le
lubrifiant

Un chevauchement du lubrifiant sur la couronne de film barriére est volontairement
créé, bien que cela ne se produise pas dans le cas des roulements. Cela permet d'exacerber le
phénoméne afin de simuler de longues expositions en conservant des expériences de durées
raisonnables. D'autre part, la valeur de I'entrefer permet de mesurer la viscosité, comme cela
est expliqué dans le Chapitre 3.

a- Comportement du polyméthacrylate fluoré avec [I'huile
perfluoropolyalkyléther linéaire

A 20°C, les essais n'ont duré que deux heures (1 h & 04etrusie autre & 0,8 rit)s
Au-dela de ces vitesses, la limite de couple maximal du rhéométre est atteinte. A 60°C,
I'expérience a été conduite dans son intégralité (cing paliers de 1 h).

Pour les deux températures et les deux valeurs de rugosité, aucune interaction avec le
perfluoropolyalkylether n'a été constatée. Le lubrifiant ne présente aucune fluorescence. La
viscosité reste constante. Un probleme d'entrefer des outils du rhéométre a conduit a des
valeurs de viscosité un peu supérieures a celles attendues (0,59 Pa.s contre 0,54 a 20 °C, 0,22
Pa.s contre 0,18 & 60°C).

Dans le cas du perfluoropolyalkyléther linéaire, aucune interaction ne se manifeste entre
le revétement et lui. Cette observation est également faite a 55°C, ou le fluide possede une
viscosité voisine du cyclopentane ramifié.

Ces résultats s'appliquent quelle que soit la rugosité du substrat. Le sens du cisaillement
par rapport a la direction de la rugosité (flux paralléle ou orthogonal a l'orientation de la
rugosité) n'a aucune incidence sur le pelage du revétement.

b- Comportement du polyméthacrylate fluoré avec le
cyclopentane ramifié

Un test préliminaire de cing heures a 20°C a montré que le cyclopentane ramifié ne
modifiait pas la fluorescence du revétement, alors qu'une heure a 60°C provoquait un transfert
de fluorescence.

Les expériences a 20°C ont confirmé les premieres observations reportées au Il-1. Apres
cing heures de "fonctionnement"”, le cyclopentane présente une fluorescence du méme ordre
d'intensité que celle décrite au II-1. En revanche, le revétement ne présente aucune altération
ni de marque de la limite de présence du fluide (Figures 4-9 a et b). La viscosité du fluide

reste égale a celle du fluide a cette température, 0,27 Pa.s, pendant les cing heures de
l'expérience.
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A 60°C, la modification de la fluorescence est beaucoup plus marquée (Figures 4-9 c et
d). Le film de polyméthacrylate fluoré présente a nouveau une altération de sa fluorescence
pour la zone soumise au flux de lubrifiant. La viscosité, bien que plus élevée que celle
attendue a 60°C pour la raison citée précédemment, reste constante durant cing heures
consécutives (0,05 Pa.s contre 0,04 attendu a 60°C).

L'analyse infrarouge du perfluoropolyalkyléther linéaire et du cyclopentane ramifié
prélevés apres chacun des tests n'‘a pas permis de mettre en évidence la présence de traces de
polyméthacrylate fluoré. Méme dans le cas du cyclopentane cisaillé a 55°C qui présentait une
forte fluorescence, aucune présence du dépot polymérique n'est décelée.

a b C d

Figure 4-9.: éprouvettes
(@) Ra=0,1 um, (b) Ra=1 um aprés 5 h de cisaillement du cyclopentane ramifié a 20°C
(c) Ra=0,1 um, (d) Ra=1 um apres 5 h de cisaillement du cyclopentane ramifié a 60°C

a b C

Figure 4-10.: cyclopentane ramifié (a) pur, (b) cisaillé 5 h sur
Ra=0,1 um a 20°C, (c) cisaillé 5 h sur Ra=1 um a 60°C

< 30 (cyclopentane ramifié pur)
Lubrifiant T (°C) Ra (um)
20 0,15 <30
cyclopentane ramifié 20 1 34
aprés immersion 55 0,15 <30
55 1 <30

Tableau 4-11: teneur en fluor (en ppm) du cyclopentane ramifié aprés les essais en
dynamique de 5 heures avec le polyméthacrylate fluoré

Curieusement, malgré une couleur plus intense du lubrifiant cisaillé a 55°C sous
lumiere U.V., la mesure de la teneur en fluor ne conduit pas a une valeur significativement
élevée. Elle reste de l'ordre de celle du cyclopentane ramifié pur. La rugosité du substrat n'a
aucune incidence sur la quantité de matiere transférée dans I'huile.

L'interaction entre le polyméthacrylate fluoré et le cyclopentane ramifié est néanmoins

confirmée. La température accentue celle-ci, se traduisant par une fluorescence plus intense du
lubrifiant (Figures 4-10 a, b et c¢). La signature infrarouge du cyclopentane ramifié reste
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identique a celle du produit pur, bien que les quantités de matiere en regard soient moins
déséquilibrées que pour l'interaction statique. Aucune trace de polyméthacylate n'est détectée.

La valeur et l'orientation de la rugosité par rapport au sens de cisaillement ne semblent
pas influencer lI'adhésion du lubrifiant, ni favoriser une dégradation du film polymérique.

3- Interprétation des résultats

Nous avons observé une fluorescence du cyclopentane ramifié aprés contact prolongé
avec le film barriere de polyméthacrylate fluoré. Un signal infrarouge faible indique la
présence de traces de ce revétement dans cette huile et non détectées dans I'huile pure. Enfin,
la teneur en fluor du lubrifiant cyclopentane est parfois modifiée par rapport a la normale
apres contact avec les films barriere. Ces derniers résultats sont moins significatifs que le
transfert de fluorescence.

Ces observations peuvent étre dues a trois phénomeénes :

- une dissolution du revétement par le lubrifiant,c'est-a-dire la formation des monomeres
de méthacrylates fluorés a partir du polymeére (dépolymérisation),

- une diffusion du traceur U.V. du film vers l'huile dans le cas du polyméthacrylate
fluore,

- une solubilisation du polymere par le fluidej.e. la mise en solution de certaines fractions
moléculaires du polymere.

Aucun décollement des revétements n'a été observé au cours de toutes les expériences.

La premiére hypothése est la moins probable, ainsi que la moins souhaitable. Le
cyclopentane ramifié posséde de longs radicaux alkyles. Il présente une légére teinte jaune,
impliquant la présence d'insaturations. Ces derniéres sont-elles sur la molécule méme ou
appartiennent-elles a une espéce chimique autre ? Nous n'en connaissons ni la nature, ni la
guantité. L'alcane demeure néanmoins majoritaire. Les potentialités réactives avec le
polyméthacrylate fluoré sont inexistantes si nous nous référons aux formules données au
Chapitre 3.

La seconde hypothéese avancée est celle d'une simple diffusion du traceur U.V. dans le
fluide lubrifiant. Ce traceur est, d'aprés les contacts pris avec le fournisseur, un composeé
organique fluorescent, fluoré, soluble dans la solution servant a réaliser le film de polymeére.
Lorsque la polymérisation est achevée et qu'un lubrifiant est placé en contact avec sa surface,
le traceur en contact direct avec 'huile peut diffuser dans celle-ci. Certains phénomenes
peuvent bloquer cette diffusion : viscosité élevée, solubilité insuffisante dans notre
configuration. Or, le phénomene n'est jamais observé avec le perfluoropolyalkyléther linéaire,
méme a 55°C, ou les viscosités de celle-ci et du cyclopentane ramifié a 25°C sont tres voisines
(environ 0,25 Pa.s). De plus, ce traceur a lui-méme une structure fluorée. Sa solubilité dans le
perfluoropolyalkyléther devrait donc s'en trouver facilitée. Nous rechercherions alors dans
guelle mesure le cyclopentane ramifié peut créer des liaisons capables d'extraire les molécules
constitutives du traceur fluorescent piégé dans le revétement quel que soit le revétement. Cela
prouverait donc que le lubrifiant altére la cohésion du polyméthacrylate fluoré. Le traceur
fluoré serait extrait d'une phase solide pour aller dans une phase fluide. Le revétement est
donc instable vis-a-vis du lubrifiant alcane. Une diffusion du traceur implique donc une
interaction entre huile et revétement.
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Pour la troisieme hypothese, nous nous référons aux travaux menés par Gabele et

[95, 96] Les auteurs se sont intéresseés aux taux de dissolution des polyméthylacrylates par des
mélanges de solvants qui ne sont pas, a l'origine, ceux du polymere.

Tout polymére, quel gu'il soit, est caractérisé par une distribution plus ou moins large de
masses moléculaires. Apres polymérisation, les macromolécules formgase(bntiennent
pas toutes le méme nombre n de monomeres M, pour adopter une approche schématique (n
variant de quelques milliers a plusieurs dizaines de milliers). Or, la cohésion de ces chaines
polymériques entre elles est assurée, entre autres, par des liaisons hydrogéne. Plus ces chaines
sont courtes, moins elles sont "attachées" aux autres puisqu'elles disposent de moins de
"points d'ancrage”. Lorsque l'on met en contact le polyméthacrylate fluoré avec le
cyclopentane, on provoque une interaction entre des macromolécules, ayant une teneur
moyenne a faible en hydrogene, avec d'autres molécules dont la structure est essentiellement
constituée de ces atomes d'’hydrogene (formule brute du cyclopentane raghifie)CLa
forte quantité de liaisons hydrogene que le fluide apporte, couplée a une température élevée
(55-60°C), perturbe la cohésion du polyméthacrylate comme lillustre la Figure 4-11 ci-apres.
Cette action coopérative des atomes d'hydrogéne constituerait une source potentielle
d'altération du revétement. Celle-ci se manifeste par le transfert de fluorescence vers notre
lubrifiant. Considérons de plus les clichés A.F.M. des revétements du polyméthacrylate fluorée,
notamment aux échelles 20 um (Figure 4-5 a). La surface de réaction est trés importante en
raison de la forte densité d'aspérités. Cette caractéristique faciliterait le phénomene. Le traceur
U.V., soluble dans la solution mére de polyméthacrylate fluoré dans l'acétate de n-butyle, est
en effet piegé dans le polymere sec. La désolidarisation des faibles masses moléculaires
entraine avec elles les molécules constitutives du traceur U.V. Or, une faible quantité de ces
molécules constitutives du traceur permet de colorer un produit. Il suffit de désolidariser tres
peu des faibles fractions moléculaires du revétement pour pouvoir observer le phénomeéne
sous éclairage U.V. mais cela est insuffisant pour une détection par spectrométrie infrarouge.

limisons "H" entre les chaines

perturbation des liaisons "H" entre les chaines désolidarisation des chaines
/ — H-H—_H—H-—
e L A Q_‘
M \J—/‘\"‘ M e

traceur T

Figure 4-11.: illustration de la désolidarisation des chaines de faibles masses moléculaires
par effet coopératif des liaisons hydrogéne

Enfin, si nous considérons le lubrifiant perfluoré, dont la structure est dépourvue d'atomes
d'hydrogene, aucune interaction n'a été constatée. Les atomes d'oxygéne et de fluor n‘ont en
effet pas tendance a créer des liaisons comme I'hydrogéne. Des observations semblables ont
également été mentionnées lors des travaux de[F82} En comportement dynamique, le

film barriere FC 724 parvenait a confiner le cyclopentane ramifié mais pas le
perfluoropolyalkyléther linéaire. Or, le solvant du FC 724 était un fluide fluoré. Il est donc
possible que ce perfluoropolyalkyléther, interagisse avec le revétement de FC 724 comme le
cycloalcane avec le FC 725. Or, le dernier revétement anti-migration commercialisé, le FC
732, est un polymere dissout dans un hydrofluoroéther, le HFE 7100. Ce polymére sera
efficace avec le cyclopentane, mais se comportera comme le FC 724 avec I'huile perfluorée.
Nous sommes donc bien en présence d'une solubilisation du revétement anti-migration par le
lubrifiant qu'il doit confiner.
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Cette description ne s'applique naturellement pas au cas du PTFE plasma. Le matériau
ne contient quasiment pas d'atomes d’hydrogéne dans sa structure, comme l'indiquaient son
spectre infrarouge et les conditions de mise en ceuvre. Le passage de matiére dans le lubrifiant
est sans doute causé par le manque de cohésion du dépdt (Figure 4-5 b). Le PTFE détaché
sédimente au fond du récipient en raison de I'absence totale de miscibilité et explique la teneur
élevée en fluor pour les prélevements réalisés a ce niveau (Tableau 4-8). Auquel cas, la
solution réside dans une optimisation des conditions de réalisation afin d'améliorer 'adhérence
du dép6bt plasma sur l'acier.

l1l- Conclusion

Ces expériences nous ont permis de mettre en évidence la stabilité des revétements de
polyméthacrylate fluoré et de PTFE plasma C.V.D. au contact prolongé (statique et sous flux
de cisaillement) avec le perfluoropolyalkyléther linéaire, tant a température ambiante qu'a
55°C. Le revétement ne montre aucun signe d'altération et conserve son pouvoir perlant. Le
fluide garde ses caractéristiques intactes, notamment sa viscosité.

En ce qui concerne le cycloalcane ramifié, on observe directement une interaction entre
ce produit et les films barriéere. Le polyméthacrylate fluoré, fluorescent sous lumiere U.V.
(A=365 nm), transmet ce caractere a I'huile. Cet effet, faiblement perceptible a 20°C (tant pour
des contacts statiques que dynamiques), s'accentue a 55°C, notamment lorsqu'on cisaille le
fluide au-dessus d'une surface revétue du polymere pendant cing heures. Les analyses par
spectrométrie infrarouge du cyclopentane ramifié apres contact prolongé avec le
polyméthacrylate ne permettent pas de déterminer avec certitude la présence de traces de ce
polymére dans le fluide. La tension de surface des zones en contact avec le lubrifiant, obtenue
par mesures d'angles de gouttes, devient plus importante, indiquant un caractére plus
mouillant du film barriere. La teneur en fluor de ce lubrifiant aprés contact avec les films
barriére est modifieée par rapport a celle du produit pur (< 30 ppm).

Pour le polyméthacrylate, la nature de cette interaction est plus difficile a déterminer car
nous n‘avons pas pu parfaitement isoler les éléments responsables de l'augmentation de la
teneur en fluor du cyclopentane. L'éventualité la plus probable est la solubilisation des faibles
fractions moléculaires par des effets coopératifs des liaisons hydrogene du lubrifiant. Cette
hypothése est étayée par des références bibliographiffles 95, 96, 109] Le
polyméthacrylate fluoré est soluble dans l'acétate de n-butyle, ester considéré comme un
solvant "conventionnel”. Auquel cas, le cyclopentane étant un alcane, cette solubilisation peut
se concevoir puisqu'on retrouve dans les deux cas la présence de chaines alkyles -(CH

Dans le cas du PTFE plasma, seul le dosage de la teneur en fluor a révélé l'interaction
avec le cyclopentane ramifié. Les mesures d'angle de goutte ont également montré une baisse
du pouvoir perlant.

Le revétement constitué de PTFE plasma C.V.D. radiofréquence pourrait donner
satisfaction en ce qui concerne le pouvoir perlant. Nous n'avons pas cherché a optimiser ses
caractéristiques pour l'instant. Il s'agit seulement de mettre en évidence la faisabilité du dépoét
et son efficacité. L'amélioration du procédé de dépbt (épaisseur de matériau, densification par
traitement a chaud) pourrait conduire a obtenir un film barriere plus polyvalent, avec un
minimum de fonctionnalités chimiques. Ce matériau nécessite encore des mises au point et
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des améliorations en vue de son utilisation sur acier Z100CD17. Il semble prématuré de
I'abandonner, d'autant plus que son applicabilité sur des bagues de roulement est possible et
facile a réaliser. Néanmoins, la réalisation du dép6t par ce dispositif, bien que simple, ne peut
pas étre conduite soi-méme comme avec des polyméthacrylates.

L'emploi du film barriere doit donc étre adapté a chaque catégorie de lubrifiant : un

polymére dissous dans un solvant conventionnel (ester) pour I'huile perfluorée, un produit
dissous dans un solvant fluoré pour le cyclopentane ramifié.
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Chapitre 5
ROLE D'UNE STRUCTURE POREUSE
IMPREGNEE DANS L'ALIMENTATION EN
LUBRIFIANT FLUIDE

L'objectif de ce chapitre est de déterminer si des structures poreuses imprégnées de
lubrifiant sont capables de fournir du fluide sous I'action de différents phénomeénes physiques
se manifestant dans un roulement.

Dans ce chapitre, une synthese bibliographique exposera d'abord les mécanismes qui
permettent d'extraire le fluide des cages poreuses. Nous présenterons ensuite les matériaux qui
les constituent et dans quel cadre ils ont été employés. Nous décrirons ensuite les structures
poreuses sélectionnées pour notre étude et leur caractérisation.

Le second paragraphe traitera de limprégnation des structures poreuses avec un
lubrifiant fluide. Nous évoquerons les différents parameétres impliqués et comment elle a été
mise en place dans notre travalil.

L'évaluation de lI'apport de fluide libérée en statique constituera le troisieme paragraphe.
Nous y analyserons la capacité des rugosités et des gradients thermiques a extraire du
lubrifiant contenu dans un réservoir poreux.

Le quatrieme paragraphe portera sur I'extraction du lubrifiant par centrifugation et sur la
modélisation de la circulation de I'huile au sein d'une cage poreuse.

Nous conclurons sur le réle effectif des structures poreuses dans les roulements a billes
en ambiance spatiale et les potentialités des matériaux évalués.
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|- Introduction, revue bibliographigue

Nous exposons ici les caractéristigues générales de structures poreuses et leur
application particuliere aux cages poreuses imprégnées de lubrifiant dans les roulements pour
applications spatiales. Les phénomeénes physiques impliqués dans l'extraction du fluide qui y
est contenu, les différents matériaux employés et leur utilisation seront exposés. Nous
terminerons par la présentation des produits retenus et leur caractérisation.

1- Généralités

a- Utilisation des structures poreuses

Les milieux poreux sont largement répandus dans difféerents secteurs d'activité:
mécanique et biomécanique (structures alvéolaires), chimie (catalyse, séparation, filtration),
étude de la structure physique des milieux dispersés (amas granulaires, milieux désordonnés),
anatomie (structure osseuse), agro-alimentaire (pates, pain), géologie (structure des sols,
forages pétroliers), métallurgie (formation d'alliages, de composites), .... En réalité, leur
utilisation est tres étendufB6]. La filtration (normale ou tangentielle) et la géologie
(exploitation pétroliere) sont les domaines ayant conduit le plus d'études sur les milieux
poreux. Chaque domaine se distingue des autres ou détient en commun un ou plusieurs des
points suivants concernant les poreux:

- la nature de la porosité Celle-ci peut étre ouverte, donc le passage d'un coté a
l'autre d'un échantillon par un réseau de capillaires et cavités est possible. Dans le cas
contraire, une porosité fermée implique des cavités non connectées entre elles. Seules celles
débouchant a la surface sont directement actives.

- la taille des pores Cet aspect a notamment fait I'objet d'une nomenclature de la part
de I'UIPAC, spécifique a la filtration gazeuse, et reposant sur le diametre des pores :
microporeux (@ < 2 nm), mésoporeux (2 nm < @ < 50 nm) et macroporeux (& > 50 nm)
[198].

- les gammes de pression en je®i nous considérons le cas de l'industrie pétroliere
ou de la séparation de gaz (plusieurs GPa), elles sont sans aucune mesure comparable avec
celles présentes dans les supports catalytiques ou dans les matériaux de construction (quelques
MPa).

- la nature chimique des matériaux Nous pouvons affirmer que toutes les catégories
sont impliquées : polyméres, métaux et alliages, composites, céramiques. La sélection de l'un
d'eux dépend étroitement de l'application et de l'expérience accumulée dans l'application
concernée.

- les modes de fabrication lls sont extrémement variés et nous pouvons les
synthétiser en trois points : 'utilisation d'un porogene, le compactage partiel d'une poudre, la
technique sol-gel. La technique employée influe directement sur la forme et la distribution des
pores et leur répartition. Elle conditionne le comportement du matériau lors de son utilisation.

b- Aspects tribologiques. Cas particulier des mécanismes
Spatiaux

A cOté des applications principales existent d'autres utilisations. Elles s'appuient sur les
facultés d'absorption et de rétention d'une structure poreuse. Nous trouvons ainsi I'élaboration
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de composites spécia&7, 116, 127, 169, 172, 179, 190, 2424 libération de lubrifiant, a
laguellle nous sommes plus attachés, a été étudiée en lubrification par Morgan et Cameron
[164] des la fin des années cinquante. Les travaux ont surtout été développés autour de
I'analyse des paliers lisses poreux. Meurissal. [158, 159]en font une synthese et une
analyse dans leurs travaux.

Ce mode de lubrification avec apport continu de fluide s'est élargi a d'autres types de
mécanismes. Le lubrifiant est stocké dans des réservoirs et conduit vers le contact par des
procédeés que nous détaillerons par la suite, ou bien libéré directement au niveau du contact.

Dans la continuité directe de ces études, les matériaux poreux ont été introduits comme
cages dans les roulements a partir du milieu des années s¢befjtdls ont été la source de
nombreux travaux jusqu'a la fin des années soixante-dix. Cet intérét s'est tari pendant presque
deux décennies. Plusieurs auteurs s'attellent a nouveau a leur étude depuis le début des années
quatre vingt dix, notamment autour de leur comporterf&ht26, 27] L'utilisation des cages
poreuses et réservoirs permet de lubrifier en continu les mécanismes et d'éviter les avaries.
Elle est assez répandue dans les mécanismes spatiaux en raison de la durée toujours plus
importante des missions et de I'absence de maintefile Cette synthése bibliographique
se place dans le cadre des cages imprégnées de lubrifiant fluide et alimentant le contact. Deux
remarques générales en découlent :

- il existe une méconnaissance importante du fonctionnement des cages poreuses
employées dans les roulements & billes lubrifiés par un fluide, notamment sur la
circulation de I'huile dans le mécanisme et dans la cage.

- le réle des dites cages est extrémement controversé en raison de limportante
dispersion constatée sur les résultats opérationnels de ces sy2&miés 77, 78]

Au travers des études consultées, un schéma en deux parties assez désequilibrées se dessine.
Certains auteurs considerent comme acquise la fonction et l'efficacité d'une cage poreuse
imprégnée d'un fluide lubrifiant : les études, les plus nombreuses s'orientent alors davantage
vers la recherche de matériaux répondant aux conditions tribologiques, mécaniques et
spatiales requises. D'autres s'interrogent sur le fonctionnement de ces cages, quel que soit le
matériau utilisé. Leur travail, moins important en volume, est axé sur la détermination des
phénomenes physiques entrant en jeu.

Les caractéristiques requises pour une cage poreuse sont d'une part celles associées a
I'ambiance spatialip5, 144] Viennent ensuite les critéres spécifiques a la lubrification fluide,
ou du moins ceux théoriguement propres a ce syJusnd7]:

- grande capacité d'absorption,

- aptitude a libérer le lubrifiant quand le besoin se présentdidéalement une
capacité de rétention ou de circulation du fluide lorsque I'épaisseur d'huile est
suffisante et a le libérer dans le cas contraire)

- faible coefficient de frottement,

- faible taux d'usure,

- module d'Young élevé et une résilience adaptée (absence d'hystéresis),
- reproductibilité de fonctionnement

- inertie et stabilité physico-chimique,

- facilité de réalisation,

- faible codt.
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Cela justifie la liste assez courte de matériaux habilités a cette utilisation et que nous
présenterons dans le paragraphe I-3.

2- Les moyens de libération du fluide

La littérature cite plusieurs phénoménes physiques a l'origine de l'extraction du fluide
d'une structure poreuse. lls sont détaillés et la quantité extraite déterminée analytiquement
dans les points ci-apres.

a- Le mouillage, la capillarité de surface

Lorsqu'on plonge un tube, assimilé & un pore, de faible rayon intéieuiquelques
dixiemes de millimétres ou moins) dans un liquide mouillant, on observe une ascension
spontanée du fluide (montée capillaif&l0, 134, 169, 172, 183, 236, 24R¢ phénomene est
dd & une dépression causée par la courbure particuliere de la surface du fluide dans le tube.
Nous obtenons la loi de Laplace :

(dépression a la surface du fluidepp = 2y cod 5.1
"'pore (5-1)

yLv est la tension de surface liquide - vap@utangle de mouillage du liquide sur le matériau
constituant le tube etd. le rayon intérieur du tube. Les principaux parametres deéfinissant
I'éventuelle libération du fluide sont donc :

- le rayon pore du capillaire,
- I'angle6 de mouillage du liquide,
- la viscosité du fluide et la gravité (qui conditionnent la progression du liquide),

Ces effets capillaires conditionneraient également le ressuage du fluide au contact d'une
surface rugueus§s2, 78, 88, 89, 236]D'aprés ces auteurs, seul un réservoir saturé de
lubrifiant et posé sur une surface séche et de rugosité déterminée libére le fluide qu'il contient.
Pour cela, le rayon de courbure de la surface du fluide dans le pore doit étre supérieur a celui
qu'il aurait en remplissant un "sillon" d'une rugosité, a savoir :

Isillon= rpore,l(::ose) (5-2)

Cependant, le drainage et donc le remplissage du sillon par le fluide allant croissant,
plus le rayon de courbure du fluidg dans le sillon croit. Le flux libéré se tarit
progressivement alors progressivement en raison d'une diminution de I'effet capillaire.

Nous comprenons aisément pourquoi des auteurs comme Roberts erf122p6
insistent autant sur la maitrise de la taille des pores dés le début de l'utilisation des cages
poreuses. Il s'agit du seul moyen de contrdler les effets de la capillarité.

b- Les effets thermiques

bY

La température est a l'origine de deux phénomeénes physiques distincts dans la
lubrification spatiale ou plus classique :

- la différence entre les coefficients de dilatation des matériaufluide et solide poreux le
contenant). L'échauffement d'une structure poreuse imprégnée crée une dilatation plus
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importante de la phase fluide et un suintement de ce[l&8¢il16, 149, 218]L'approche de
Jamison116] conduit au flux de fluide en fonction des parametres du poreux et du temps en
supposant le milieu poreux homogene et isotrope, obéissant a la loi de Dupuit :

(porosité volumiquedg=V pord V=A pord A=l pord I (5-3)

- l'effet Marangoni, ou une variation de la température modifie la tension de surface du
fluide et des surfaces solidp&1-78, 147, 183, 210, 234, 233 chaque gradient thermique
correspond un gradient de tension de surface et donc une contrainte associée
1=(dy/dT).(dT/dx). Il apparait alors un gradient de vitesse colinéaire au vecteur gradient de
tension de surface.

du 1 _ 1 d
— (X)) =—— =
dx

(M n(m) dT (5-4)

Q_|Q.
x| -

avec z coordonnée normale a la surface d'étalement du liquide. L'intégration de cette
expression peut se faire selon les conditions, en particulier dans le cas de non glissement a la
paroi. Le gradient de température cité par Pr88Jcomme représentatif de ceux existants
dans Ief roulements est de 6,4°C'calors que Fotet al.[74 -78, 210]ont considéré 0,5 et
2°C.cm.

Dans la realité, les deux phénomenes sont couplés. Nous devons de plus tenir compte de
I'évolution de la viscosité) avec la température. Il serait souhaitable d'évaluer l'erreur
commise sur la quantité de fluide réellement transmise en négligeant I'un ou plusieurs de ces
phénomenes.

c- La centrifugation

Certains mécanismes concernés, cages de roulements et réservoirs statiqgues sont soumis
a des vitesses de rotation élevées (jusqu'a 25000 tr/mn pour des gyrodcdpek), 62, 81,
134, 200] D'apres FroningB1], le flux de fluide centrifugé est directement proportionnel a la
densité surfacique de poreséd au rayonghe comme l'indique la relation ci-dessous :

(flux de fluide centrifugé) ry,..Ng (5-5)

La centrifugation est, selon Dormaettal. [62], contrebalancée par les effets capillaires. Elle
resterait selon lui 50 fois inférieure a I'action de la gravité. Dans tous les cas, aucun de support
théorique ne vient appuyer les observations ou les affirmations avancées. [jraest
intéressé a un autre aspect de la centrifugation. S'apercevant que des cages poreuses en résine
phénoliqgue imprégnées a saturation ne donnaient pas satisfaction (apparition de sauts de
couples lors du fonctionnement du roulement assemblé), il réalise deux centrifugations a
1000g durant un temps (non communiqué) jusqu'a ce que le roulement ne présente plus de
saut de couple pour 100 h de fonctionnement. Le taux dimprégnation semble faible et la
nature du lubrifiant n'est cependant pas spécifiée. La centrifugation apparait donc comme un
moyen de contréle de I'imprégnation des structures poreuses.

Un systeme de réalimentation basé sur la centrifugation a été déevgldppé.e flux
d’alimentation est lié aux pertes de lubrifiant dans le mécanisme. Un test sur un roulement
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avec des billes en nitrure de silicium et des pistes en acier 440C laisse entrevoir une durée de
vie supérieure a 12 afe26].

d- Action d'un gradient de pression hydrodynamique

Aux forces entrant en jeu et décrites auparavant vient s'ajouter le gradient de pression.
On suppose qu'il existe un film d'huile entre la bille et la cage poreuse. La rotation de la bille
dans le logement de la cage génére une pression hydrodynamique dans le film d'huile.
L'excentration de la bille dans son logement crée alors un "coin d'huile” et favorise le passage
du lubrifiant dans la structure poreuse. Ce phénomene se rapproche directement de ce qui est
observé dans les paliers pordi%8, 159, 164kt dont le schéma est rappelé ci-dessous.

film complet

film rompu (zone de cavitation)

B

[0  coussinet poreux
7l  arbre

—

circulation du lubrifiant

ligne des centres

sens d’application
de la charge

Figure 5-1.: schéma de la circulation d'huile dans un palier poreux d'aprés
Meurisseet al. [158, 159]

Un film d'huile sépare l'arbre du coussinet en régime hydrodynamique. L'excentration de
I'arbre en raison de la charge appliquée entraine I'apparition d'un convergent et d'un divergent.
La rotation de l'arbre augmente la pression de l'huile dans le convergent et cause une
dépression dans le divergent jusqu'a une pression limite dite de cavitation. Dans cette zone, la
pression est uniformément égale a la pression de cavitation. La circulation du fluide dans le
poreux et I'échange de fluide entre le film et le milieu poreux sont assurés par ce gradient de
pressior[158, 159]

Les différences qui apparaissent pour une cage par rapport a la configuration d'un palier sont :
- la cinématique de la bille par rapport a celle d'un arbre, I'axe du logement et I'axe de
rotation de la bille ne sont pas paralleles comme pour le palier

- la géométrie du probleme(forme des corps roulants, jeux impliqués, ...)

- la charge appliquée et le mode d'application de la charge,

- les interactions entre les éléments entre eux (billes, bagues et cageyris et Guptka [97,

102] en définissent deux types entre la bille et la cage sont les suivantes :
- collisions fréquentes et de faible durée, ou bien contact permanent selon le mode de
guidage de la cage
- forces liées a la présence d'un film d'huile. Ces forces pourraient entrer dans le cadre
de I'hydrodynamique, de I'élastohydrodynamique ou d'un régime mixte selon I'épaisseur
de film. Les déformations sont considérées comme élastiques. Elles dépendent
egalement des jeux et des ajustements.
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débits de fluide du et cage poresue

vers lla cage poreuse\A I @nside 1

rotaion
gl L EE -

l zones de film coul;plet

Figure 5-2.: schéma de circulation supposée du lubrifiant dans la cage poreuse sous l'action
de gradients de pression hydrodynamiques généreés par la bille dans son logement

L'ordre de grandeur de la charge appliquée est nettement inférieur a celui observé dans un
palier. La cage d'un roulement ne supporte pas de charge dans notre cas deidigupes
certains auteurs parlent d'une charge de 100 N. Johetsah [122] ont réalisé des tests
d'usure pion - disque pour simuler l'usure de cages en considérant des charges de 0,5 a 15 N.
D'autre part, la différence des cotes et des ajustements entre les billes font que leurs positions
dans les logements sont différentes : certaines sont entrainées avec la cage alors que d'autres la
freinent. La cage subit un appui dans chaque logement en raison de I'entrainement des billes
par lI'une des bagues. L'excentration des billes dans leurs logements n'a également rien de
comparable a celle utilisée dans un palier.

Nous pouvons analyser le probleme suivant deux régions :
- le comportement du fluide dans le poreux, régi par la loi de Darcy.

(vitesse du fluide U = —%.graf{P) (5-6)

- I'écoulement du fluide dans le logement de la bille, dans respectivement le convergent et le
divergent. Une continuité doit étre assurée entre la loi de Darcy et I'équation de Reynolds. On
obtient I'épaisseur du film lubrifiant en résolvant I'équation suivante :

9 Doy 6Kh)ED i%h3+6Kh)ED 6nar,. 2 12K 2P 5.7
5 xH o H 9 9 (5-7)
X X r urfacegooreuse

P, P désignent respectivement la pression dans le fluide et le milieu poreux, K la
perméabilité, h la hauteur de film lubrifiamt,la viscosité du fluidew et ke la vitesse de
rotation et le rayon de la bille.

Trés peu d'auteurs se sont réellement intéresseés a la circulation du fluide dans une cage
poreuse. La principale difficulté est la mise en évidence du phéndi¥he234, 235]Les
essais sont conduits en utilisant un indicateur c¢l®@2], mais le phénomeéne de diffusion du
colorant masque la circulation du fluide créée par la dynamique. Bertraald [25] ont
employé des huiles avec des signatures infrarouge différentes. Cependant, nous avons la aussi
un probléme de diffusion couplé a celui de la miscibilité des huiles. Dans le cas de I'étude de
Feuersteinj67], un traceur radioactif est incorporé au lubrifiant mais la diffusion intervient en
parasite. L'auteur affirme en outre que la circulation de I'huile n'est pas possible en raison de la
structure méme du coton phénolique. L'échange, s'il a lieu, est quantifié dans tous les cas par
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des montages et démontages des roulements, suivis par des pesées. Il en résulte des
incertitudes sur les valeurs mesurées, aggravées par les faibles quantités d'huile mises en jeu.

e- Evaporation - condensation

Revue bibliographigue

En raison des conditions d'ultravide, une part du lubrifiant s'évapore. En placant le
fluide dans un poreux, la surface "libre" est moins importante et donc le taux d'évaporation est
moindre. L'huile ainsi vaporisée se condense sur des parois plus "froides”, qui ne sont pas
nécessairement les zones fonctionnelles. Ce phénomene est contrélé, selon certains auteurs,
dans de nombreux mécanisnjés5, 15, 20, 87, 91]dans le sens ou l'huile est extraite du
milieu poreux par ce processus. Les équations qui régissent ces phénomenes sont les suivantes
[4, 5] :

. 1 Mg”°
(taux de perte par fractionnempate = m%g .C, 1R (5-8)

avec M masse molaire, T la température absolue (en;k), [T des constantes dépendant du
pourcentage massique perdu (constantes déterminées avec des cellules tests selon la norme
ASTM D972), i le pourcentage perdu. Cette étude est valable pour une cinétique de
fractionnement donnée. Cette équation est une variante de la loi de Langmuir :

c__pre”

P=———. 5-9
58310 2 M O >-9)

P désigne la pression de vapeur (en mm de Hg), G la perte de masse &s'gEna
température (en K), M la masse molaire (en g’ ol

D'autre part, la pression est également dépendante de la température selon I'équation de
Clausius-Clapeyrof214] :

din(P) AH,
dT  nRT?

(5-10)

avecAHy chaleur latente de vaporisation, R constante des gaz parfaits et n nombre de moles
de gaz.

L'évaporation s'interrompt quand I'équilibre s'établi entre le liquide et la vapeur. Cependant,
en raison des fuites inévitables qui peuvent subsister, la vaporisation du lubrifiant ne prend
jamais fin. Si ce phénomene est incontournable, nous ne maitrisons qu'un nombre limité de
parametres : la tension de vapeur saturante, la surface "libre", la température des mécanismes.
L'huile ainsi vaporisée se condense sur des parois plus "froides", qui ne sont pas
nécessairement les zones fonctionnelles. L'utilisation de labyrinthes et de films non mouillants
peut permettre de canaliser une certaine quantité de fluide.

Collier et al. [49] ont tenté d'évaluer la quantité de lubrifiant réellement perdue par
évaporation, tant a partir d'un volume donné de lubrifiant seul qu'avec une huile "piégée dans
un réservoir poreux. La procédure de test suit la norme ASTM D2715-71, modifiée afin de
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mieux controler la température des échantillons. Les lubrifiants testés sont les huiles Teresso
V79, Kendall KG-80, Coray 55, Brayco 811 et Andok C (graisse). L'huile Brayco 815-Z a été
essayée mais son taux de dégazage était si faible que les valeurs mesurées se confondaient
avec le bruit de fond. Chaque lubrifiant subit un dégazage a une pression de 1 Pa environ
pendant 15 mn apres la fin de I'ébullition. Ce phénomene correspond a I'élimination des
especes gazeuses dissoutes dans le lubrifiant. 50 mg de lubrifiant sont introduits dans une
cellule de Knudsen pour les tests avec I'huile seule. Le chauffage est mis en route lorsque la
pression de travail (dont la valeur n'est pas communiquée) est atteinte. Les vapeurs de
lubrifiant perdu sont récupérées par condensation avec un piege a azote. Le systeme est
étalonné avec de la glycérine et considéré comme calibré lorsque les valeurs mesurées sont
égales, a 20% pres, a celles données par des abaques. Les pertes sont calculées a l'aide de la
loi de Langmuir. Les matériaux poreux utilisés sont le Nylasint et le Microwell. La nature et
les caractéristiques de ce dernier ne sont pas définis par les auteurs. La structure particuliére
des échantillons et de la cellule n'a pas permis une mise en température optimale des
échantillons d'aprés les auteurs. lls supposent que l'huile, seule ou piégée dans le milieu
poreux, a le méme comportement. Avec le milieu poreux Microwell, le pourcentage perdu est
identique a celui obtenu avec I'huile seule. Les auteurs reconnaissent avoir chauffé davantage
pour corriger des problémes de mise en température. La différence qui aurait d0 apparaitre
entre les différents matériaux a donc été probablement compensée. @adliefd9] n'ont
cependant pas corrélé ces résultats avec les caractéristigues des milieux poreux, notamment
avec la porosité de surface qui modifie I'aire d'évaporation entre le lubrifiant seul et celui
"piégé" dans le réservoir.

Baumgartner etal. [15] et Bentlage[20] ont voulu chiffrer le débit de fluide
s'échappant par évaporation. Leur objectif était de déterminer si ce mode de lubrification était
envisageable pour un palier d'antenne dans le projet HELIOS. Les mesures d'évaporation
d'huile contenue dans la structure poreuse en fonction du taux d'imprégnation sont
représentées sur la Figure 5-3. Elles ont montré que la quantité de fluide accessible ne
dépendait pas de celle présente dans les pores.

oma %0 80 70 60 50 40 30 20 n;
O Nylasint HV + oxyde de titane "Kronos"
o oxyde de titane "Schuchardt"  x oxyde de titane "Kronos" avec surface d'évaporation réduite
Figure 5-3.: taux de dégazage de I'huile Octoil S contenue dans un réservoir poreux dans quatre
matériaux poreux dont le Nylasint en fonction du taux d'imprégnHitin

Les résultats et les conditions opératoires présentés dans le rapport de B20}lagat un
peu différents. En effet, il semble que I'huile Octoil S présente dans la structure poreuse soit
moins accessible, contrairement & un fluide libre. D'autre part, une faible quantité s'en
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échappe, notamment lorsque I'échantillon imbibé est déposé sur une surface facilement
mouillante d'oxyde de zinc. Ces "pertes” peuvent, selon l'auteur, étre confinées a l'aide de
revétements anti-migration. Il conclut en affirmant que la lubrification d'un mécanisme par
évaporation d'un lubrifiant n'est pas a exclure.

D'apres ces recherches bibliographiques, il semble que les auteurs aient uniquement
évalué la perte de lubrifiant fluide de facon globale. Or, il est possible d'évaluer la quantité de
lubrifiant perdu par évaporation - condensation en fonction de la géométrie des surfaces
environnante§l 94].

Le phénomene de condensation semble aléatoire. Il convient mieux de le considérer
comme un inconvénient plutét que comme une idée directrice pour l'alimentation du contact.
Sa maitrise passe par une identification des zones de condensation, et donc par une analyse
thermique, puis par une évaluation des quantités de lubrifiant réellement perdues.

Ce probléme doit se traiter en deux parties : fluide "libre" (loi de Clapeyron) et
lubrifiant "piégé" dans une structure poreuse (loi de Kelvin). La condensation d'une vapeur se
traite comme un phénomeéne de transfert de chaleur.

Cas d'un fluide libre

Dans un tel cas, la pression de la vapeur de lubrifiant est donnée par la loi de Clausius-
Clapeyron (équation (5-10)). La vapeur peut, dans une premiére approximation, étre assimilée
a un gaz parfait.

Lorsque cette vapeur rencontre une surface froide, le lubrifiant subit une condensation
sous forme de gouttelettes ou d'un film uniforme selon sa mouillabilité. Ce changement de
phase ne peut se produire que s'il existe un "germe" (impureté ou goutte de liquide) déja
présente sur la surfa¢@45]. Auquel cas, la masse molaire condensée par unité de surface et
de temps est donnée par I'expres§i@4] :

2 P 5
e 23010° 0L 0 Pusce - Ragen >11
2.1 EKR--I-sun‘aC(-:*)ll2 (R-Tvapeur ’ E ( )

Lubrifiant emmagasiné dans une structure poreuse

La situation est différente puisque la surface du fluide aux extrémités des pores forme
un ménisque non plan. La pression est alors localement modifiée et est déterminée par la loi
de Kelvin[93, 145]:

|nH P H:_ v £0s@).Vy
Hpvapeur H r'pore RT

(5-12)

La pression est donc plus basse que la tension de vapeur saturante. La condensation, dans le
cas d'un liguide mouillant contenu dans une structure poreuse, surviendra a une pression plus
faible que pour un fluide libre. Or, la condensation ne pouvant intervenir que si du liquide est
présent, le rayon de porg.f considérée est déduit du rayon de pore r@elet de I'épaisseur

d'huile déja présente pdrrpore COSP) (cas d'un pore cylindrique).
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La connaissance précise de données thermodynamiques des lubrifiants décrits dans le Chapitre
3 et des conditions de fonctionnement du mécanisme lubrifié permettrait de déterminer les
pressions critiques, les pertes enregistrées et les épaisseurs condensées. Or, les huiles sont des
produits organiques. Elles possedent donc une distribution de masse molaire et par conséquent
une tension de vapeur saturante non ponctuelle. La quantification des pertes nécessite des
approximations importantes, comme celles données par €at¢38].

3- Recensement des matériaux. Sélection pour I'étude

a- Polymeres

Si nous nous référons au Space Tribology Handlj@b4], les matériaux organiques
utilisables pour I'élaboration de cages sont le PTFE, le Duroid, employés en lubrification
seche. Pour les cages poreuses, on trouve surtout les résines phénoliques et le polyimide. Nous
allons montrer dans ce paragraphe qu'il existe d'autres polymeéres susceptibles de remplir la
fonction désirée et satisfaisant aux criteres de sélection pour une utilisation en ambiance
spatiale (tenue au vide notamment). Nous reprenons chacun de ces produits afin de nous
montrer exhaustif.

Le PTFE, le Duroid

Il s'agit pour ces matériaux de lubrification séche, autolubrifiants. Le Duroid est un
composite formé de PTFE, de fibre de verre et de poudre dg, Mo& la fabrication est
stoppée. Leurs usages sont restreints aux faibles vitgs8es64, 65, 131, 214]Des
remplacants sont en cours d'évaluatipf), matériaux génériques n'apportant aucune
innovation réelle.

Les résines phénoligues

Il s'agit du matériau le plus répandu dans I'élaboration des cages poreuses. Deux
possibilités sont généralement proposées : une matrice de résine avec des fibres de papier
(base papier), ou bien des fibres de coton (base tissu). Ce produit était originellement utilisé
comme diélectrique dans les condensatglik

S'il est le plus développé, il est aussi le plus sujet a controverses. En effet, 'une des
premieres propriétés requises pour une cage, et citée par une majorité d'auteurs, est une
capacité a stocker une quantité d'huile significative. La porosité volumique des cages en coton
ou papier phénolique est de 3 a 13445, 16, 26, 67, 88, 89, 91, 214, 234, 23%] porosité
est le plus souvent fermée ou de surface. Un test de perméabilité a I'nélium conduit par Carré
et al. [40] le confirme. Certains traitements chimiques aprés élaboration ont été envisagés
pour accroitre la porosité et I'ont porté a 10-131%®]. Ainsi, les résines phénoliques base
tissu sont soumises a de l'acide nitriqgue. Celui-ci détruit les fibres textiles et augmente la
porosité. Or, seule la porosité de surface est affectée car I'action de l'acide ne peut pas se faire
de la méme facon dans le volume. Cela entraine un affaiblissement de la structure du
composite. De plus, des changements de couleur du matériau ont également été rapportés
apres ce traitement, attestant une modification de sa nature. Aussi, nous avons un matériau de
structure non reproductible au départ. Sa structure laminaire n'est pas la méme d'une piéce a
l'autre. Les traitements successifs tendent a aggraver la non reproductibilité de la structure
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entre les piéces. La porosité pour ce matériau ne se confond donc pas avec le taux
d'imprégnation comme ce sera souvent le cas pour les autres matériaux.

Christy et Meek$47] dressent un tableau assez sombre du matériau. Outre la faiblesse
précédemment citée s'ajoutent les difficultés de nettoyage (étuvage, ultrasons, traitement sous
vide), la pollution par les résidus de monomeres de la résine et de fabrication (cire, scories).
D'autre part, le coton phénolique est hygroscopique et tend a se dél@a&jeHannan99]
confirme ces observations et a établi que la prise de masse par humidité pouvait étre proche de
celle par absorption d'huile.

Tous ces problemes soulevés n'‘ont pas empéché la large diffusion de ce matériau dans
les applications spatial¢s, 5, 8, 11, 17, 26, 28, 67, 87-89, 91, 101, 134, 140, 142, 149, 200,
234, 235]

Schulien en 197R00] utilise une cage phénolique et des réservoirs statiques en nylon
Nylasint. Le process est original. Le lubrifiant est centrifugé des réservoirs (dynamic
lubrication nut sur la Figure 5-4 a) et "conduit" vers la cage. Des orifices au niveau des
logements de billes assurent la lubrification, tandis que l'exces d'huile est récupéré dans
d'autres réservoirs (inboard et outboard reservoirs de la Figure 5-4 b). Ces derniers assurent
d'apres l'auteur la lubrification par évaporation - condensation.

PRELOAD SPRING

—/NNER RACE

DYNAMIC

//!4. LU%?‘;CTH rronv

IIII RETAINER BALL ——~__

OUTER RACE

OUTBOARD
RESERVOIR

SPECIALLY
INBOARD MODIFIED
RESERVOIR PHENOLIC RETAINER

a b
Figure 5-4.: (a) schéma d'un mécanisme avec cage en résine phénolique, (b) agrandissement
du systéme de lubrificatig200]

Granzow[91] estime que le coton phénolique imprégné est une source faible de
lubrifiant mais que ce dernier est amené tres pres du contact. BasiekVard et al ainsi
que Granzowl7, 91, 235]soulignent a la fois I'apparition de débris d'usure lorsqu'une charge
est appliquée et l'instabilité de la cage. Ces débris provoquent une obturation des pores et donc
un ralentissement dans l'alimentation en lubrifiant du contact.

Selon Ahlborret al.[5], les réservoirs et cages doivent posséder un rapport supérieur a
0,2. Les auteurs ne précisent cependant pas si ce "view factor" est un rapport dimensionnel ou
bien un rapport entre le taux d'imprégnation de la cage et du réservoir statique. Il montre en
outre par des pesées que seuls 30 % de I'huile intégrée a la cage sont réellement disponibles.
L'objectif est selon lui une régulation entre I'épaisseur du film de fluide et le lubrifiant stocké
dans la cage.

Bertrand efl. [26] ne constatent pas de réaction chimique entre la cage et le lubrifiant
apres analyse en infrarouge. L'échange et la circulation entre I'huile et les parties métalliques
se produit essentiellement avec I'huile située a la surface.
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Dans le cas du cyclopentane ramifie, @ilal. [87] observent un assechement des
billes et des cages. Ce phénomene apparait en l'absence de labyrinthes et/ou de scellement.
L'huile n'est pas dégradée alors que la cage de résine phénolique forme des débris d'usure.

Enfin Glassow88] précise que ce matériau, malgré la faible quantité de lubrifiant qu'il
emmagasine, est aussi bien employé pour des cages de roulements tournant a une centaine de
tours par minute que dans les roues inertielles ou la vitesse de rotation dépasse le millier de
tours par minute.

Le nylon

Ce produit a été le premier substitut des résines phénoliggse20, 99, 192] Son
pouvoir de rétention est plus grand mais il n'offre pas un bon contréle de la porosité.
Baumgartnef15] a conservé le nylon en raison de sa bonne aptitude a l'imprégnation, de sa
faible densité et de sa facilité d'usinage par enlévement de matiére. Une seule société en
assurait la fabrication. Dans son étude, Roberts a tenté de mettre en évidence la circulation du
fluide dans le milieu poreud 92). Le phénomeéne a été masqué par un probleme de diffusion.
Nous y reviendrons plus en détail lors de la description du fonctionnement des cages poreuses.

Rockhowel{193] a utilisé le nylon dans un systéme original sans cage, et ou les billes
possédent deux diametres distincts, pour des vitesses testées de 24000 et 48000 tr/mn. La
lubrification fonctionnait mais la stabilité dynamique était plus difficile & maintenir. Ce
systeme nous permet d'ailleurs d'évaluer limportance du mouillage dans le phénomene
d'alimentation du contact. Le passage du fluide sur les pistes et les billes se fait par
l'intermédiaire des billes de faible diamétre. Cependant, l'auteur ne précise pas comment ces

billes-la sont entrainées en rotation.

WHEEL HUB \
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Figure 5-5.: systeme de lubrification d'un roulement a billes, sans cage, avec
deux diametres de billes et utilisation d'un matériau poreux fi/83)

Le nylon a été également utilisé dans une roue iner{f@ll8] comme le montre le
schéma Figure 5-6. Le lubrifiant est expulsé du réservoir par effet Marangoni. Il n'a jamais été
nécessaire de solliciter le réservoir. Son efficacité n'a donc jamais été mise en défaut ni
vérifiée. La nature exacte du nylon utilisé n'est pas précisée.
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n

Réservoir poreux

Feuille métallique chauffante

Labyrinthe

Figure 5-6.: systeme a réservoir poreux nylon dont I'huile est
expulsée par effet Marangdi2i18]

Glassow[89] utilise ce matériau comme réservoir statique, pres des billes, I'huile allant
de la structure poreuse vers les éléments roulants par migration en raison du caractere
mouillant du lubrifiant fluide.

Enfin, Allen [6] a évalué le comportement d'un systéme optique dont le roulement
possédait une cage en nylon. Les logements des billes étaient de forme conique. La cage
pouvait stocker un quart de son poids en lubrifiant. D'autre part, un réservoir statique
sacrificiel maintenait par évaporation de I'huile, une pression de vapeur lubrifiante constante.
Il s'est avéré qu'apres plusieurs mois d'interruption, la remise en route du moteur entrainait un
bruit important qui s'estompait apres quelques heures de fonctionnement. Ce phénomeéne était
dd a un surplus de fluide qui s'accumulait par action de la gravité au niveau de la cage et
déclenchait une instabilité de celle-ci. L'auteur reconnaissait qu'il ne maitrisait pas la quantité
de lubrifiant libérée.

Le polyimide

Ce matériau a fait son apparition dans les cages poreuses gi3H78'objectif était
de résoudre le défaut majeur des milieux poreux : le contréle de la porosité. La technique
retenue a permis d'élaborer des produits a pores monodisperses centrés sur 1 um. Le graphe
ci-apres montre un comparatif des profils de porosimétrie pour le coton phénolique, le nylon
et le polyimideg[151].
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Figure 5-7.: comparatif des profils de porosité entre le coton phénolique, le nylon
(Nylasint) et le polyimide d'apres MacNdill51]

CUMULATIVE PORE VOLUME (cmlgm)

Voss et Singef[232] ont testé de fagon approfondie des cages en polyimide en
remplacement de celles en résine phénolique pour des gyroscopes. Les durées de vie et les
performances (consommation électrique, tenue aux vibrations) étaient de 50 % plus
importantes que celles de l'ancien matériau. Les échecs rencontrés étaient liés soit a des
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traitements de surface inadaptés, soit a un défaut de précharge du roulement au moment du
montage, soit a un défaut de porosité du matériau.

Kissel etal. [140] ont établi un comparatif des performances du polyimide par rapport a
la résine phénolique en lubrifiaction seche et lubrifiée. A charge croissante, les polyimides se
dégradent de fagon assez importante en l'absence de fluide avec génération de débris
(comparables a une poudre moulue), mais la chimie du matériau n'est pas altérée. Les Figures
5-8 a et b indiquent que le coefficient de frottement du polyimide reste inférieur a celui obtenu
avec les matériaux classiques, notamment la résine phénolique. En utilisant des huiles
(viscosité de 0,01 & 0,52 Pa.s), le coefficient de frottement du polyimide croit avec la viscosité
tandis que celui de la résine phénolique reste constant.

20
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3
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Figure 5-8.: caractéristiques tribologiques d'un polyimide d'apres Kij$48|
(a) coefficient de frottement en fonction de la charge normale
(b) coefficient de frottement en fonction de la viscosité

Prat et al[184] ont analysé par spectrométrie de masse les especes chimiques dégazées
lors du fonctionnement de roulements a billes (acier 440C, 10 billes, 2000 tr/mn, charge de 20
N) avec des cages de polyimide imprégnées de cyclopentane ramifié et de différents
perfluoropolyalkyléthers, et évalué leur durée de vie. Les cages ne sont pas dégradées. En
revanche, les huiles fluorés se dégradent davantage que le cyclopentane ramifié. Ce dernier
permet d'atteindre des durées de vie plus importantes (prés de 800 heures).

On retrouve ce matériau comme cage d'un roulement pour un systeme de réglage
d'antenne présenté par Pow§t80], couplées avec un réservoir statique de polyuréthane.
Apres test accéléré, I'ensemble formé des bagues, des billes et des cages s'est alourdi par
absorption de lubrifiant alors que le réservoir statique a perdu du fluide.

Le polyuréthane

Le polyuréthane n 'a pas été I'objet d'un grand développement bien qu'il réponde bien au
cahier des charges décrit au I-1 de ce chapitre. Il possede notamment une grande porosité
(jusqu'a 60 % en volume) et le contr6le complet de celle-ci. Ses deux principaux défauts sont
sa souplesse, impliquant I'emploi d'un cadre rigide, et des difficultés pour usiner la cage aux
cotes précises. Nous présentons ci-dessous une illustration d'un cage de polyj4eihbhe
88].
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Figure 5-9.: cages poreuses en polyuéthane avec leurs cadres [ifidd3]

Le polyuréthane a été l'objet d'une étude complete par Christy[46,adl7] Lors d'essais sur

des roulements, sa tenue aux vibrations était bonne (jusqu'a 12 g de 20 a 2000 Hz, avec des
vitesses de rotation de 60 a 3600 tr/mn). Le coefficient de frottement était 10 % supérieur a
celui obtenu avec du coton phénolique (avec une huile Apiezon C). Ce résultat était sans
doute lié a la nature du polymere. Sa souplesse, en raison de la géométrie des surfaces (sphere
- plan), a provoqué une surface de contact plus importante que celle rencontrée avec des
matériaux classiques plus rigides. Les bruits obtenus avec la résine phénolique et le
polyuréthane étaient identiqgues. Un contact prolongé du polymére avec I'huile (400 h, a
différentes températures) ne modifiait pas sa chimie. Les tests d'usure ont montré une usure
moindre du polyuréthane par rapport a ses concurrents (aluminium, bronze, résine phénolique
ou polyimide). Lors des essais de transfert et de circulation d'huile, il s'avére la encore que
seuls 70 % du lubrifiant présent sont accessibles. Le coefficient de frottement demeure
identique voire 20 % inférieur a celui des résines phénoliques (vitesses de rotation de 45 & 150
tr/mn) comme le montrent les Figures 5-10 a [gt7}.
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Figure 5-10.: caractéristiques tribologiques d'un polyuréth@Té
(a) coefficient de frottement en fonction de la charge normale (teneur en huile maximale)

(b) coefficient de frottement en fonction de la charge normale (teneur en huile minimale)
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Glassow{88] a comparé le polyuréthane a la résine phénolique comme cage dans une
roue inertielle. Il se forme avec la mousse de polyuréthane imprégnée un film de lubrifiant
d'environ 230 um, contre 50 um avec la résine phénolique. Le coefficient de frottement est
alors double a la plus grande des vitesses de rotation testées. Cependant, la grande durée de
vie ainsi permise avec le polyuréthane lui a permis d'étre sélectionné pour le satellite Pioneer
Venus. Il a également été employé comme réservoir statique dans deux mécanismes et permet
d'emmagasiner une trés grande quantité de lubr[fantL80]

Cas patrticulier d'un polyéthyléne

Il s'agit d'une cage élaborée de facon originale, a partir de polyéthylene et d'huile (huile
minérale 610 SUS). L'idée est de s'affranchir de la phase difficile de I'imprégnation. Jamison
etal. [117] mélangent une poudre de polyéthyléne et I'huile. La cage est formée par moulage.
Un traitement thermique permet de consolider le réseau solide du polymere (frittage). Le
milieu poreux obtenu contient 80 % en poids de lubrifiant. Le matériau joue simultanément le
réle de réservoir de lubrifiant et de "scellement du mécanisme". Le diamétre des pores est de
0,1 um. Cependant, ce prototype libére une quantité importante de fluide (débit de 5 a 50
mg/heure/crh d'aire de contact) et ne semble pas se réimprégner. Il n'y a donc pas création
d'une circulation de lubrifiant entre le milieu poreux et les parties métalliques mais une
surabondance de lubrifiant qui peut provoquer une augmentation du couple.

b- Métaux et alliages

Parmi les matériaux frittés cités dans cette catégorie, Loomis e1§%ropose le
bronze (notamment employé dans les paliers poreux), I'aluminium et I'acier, I'acier a faible
teneur en carbone. Les résultats obtenus pour les cages sont assez meédiocres, surtout dans les
deux premiers cas. Les tests préliminaires d'usure en lubrification séche ont conduit a la
génération de débrjd7, 122]

Peu d'informations sont disponibles pour ce qui concerne les aciers poreux, en dehors
du fait qu'ils sont réalisables. Antsyferovagt[9] ont analysé le comportement tribologique
sans lubrifiant et sous charge (0,25 a 4,20 MPa) d'un tel matériau avec un appareil pion -
disque. Les débris formés sont constitués d'oxyde8szessentiellement. Les coefficients de
frottement les plus faibles sont obtenus pour des porosités volumiques de 10 a 20 % et avec
des charges élevées. Plus les pores sont importants, et plus le coefficient de frottement croit.

Neumann etl. [171], Becker etal. [19] ont élaboré un acier inox 316L poreux. La
taille des pores est centrée sur 5 et 20 um respectivement. Le produit est destiné a la filtration.

Moshkovet al [168] ont étudié le comportement de différents aciers poreux pour des
paliers en les imprégnant d'une huile de nature non précisée. Les aciers se différencient par la
nature des additifs. La porosité était de l'ordre de 25%. Les grains de matiere ont une taille
comprise entre 105 et 150 um. Les surfaces non fonctionnelles des matériaux poreux sont
traitées avec une laque polymérique limitant les fuites de lubrifiant. L'acier non additivé
conduit & un coefficient de frottement un peu élevé (0,08 contre 0,07-0,08 en lubrifié) et une
température de fonctionnement supérieure a 70°C. Les analyses métallographiques, obtenues
en imprégnant la structure poreuse d'une résine durcissante, montrent que les pores de surfaces
sont fermés en raison de la déformation plastique des grains d'acier et implique un
fonctionnement en auto lubrification. Les aciers additivés ont des coefficients de frottement
proches de 0,07 et des températures de fonctionnement entre 60 et 65°C. Les pores de surfaces
demeurent davantage ouverts qu'avec l'acier seul. L'analyse structurale fait apparaitre une
structure de perlite avec inclusion des additifs aux joints de grains. En I'absence d'analyse
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physico-chimique, le maintien d'une porosité de surface est peut-étre di a cette perlite. Les
faibles coefficients de frottement sont assurés par le caractere auto lubrifiant des matériaux et
une circulation d'huile par les pores observée durant les tests.

c- Céramiques

Peu de céramiques ont été développées pour la fabrication de cages poreuses : le
carbure de silicium SiC et le nitrure de siliciumNgi Ces deux produits ne favorisent pas la
déegradation des perfluoropolyalkyléthers décrite au Chapitre 3.

Le SiN,4 a été étudié a l'aide d'une machine pion-disque par Price et Rd8&itst
Takadoum[220]. Les essais sur des cages poreuses ont été tentés mais le lubrifiant était du
MoS; projeté. Les résultats tribologiques sont décevants en raison de la faible adhérence du
film de MoS. D'autres analyses conduites par I'équipe de Sharj2k&j] ont montré des
faibles coefficients de frottement pour des densités relatives de 0,80 a 0,90 et pour des charges
de 6 a 12 MPa. Le frottement est d'autant plus élevé que la teneur en huile est importante.
Terpstaet al.[221] ont présenté une voie de fabrication potentielle gN Sivec des pores de
diametres compris entre 0,1 et 1 um, mais la encore a des fins de filtration pour des
températures élevées.

Price et Robert§l85] ont également étudié le SiC avec un revétement de.NleS
résultats sont les mémes qu'avec le nitrure de silicium. Il est cependant regrettable que les
expériences n'aient pas été conduites avec un lubrifiant fluide. Nous sommes en effet face a
une porosité de méme structure que la résine phénolique. Il e(t été intéressant d'imprégner une
cage céramique en SiC selon la procédure suivie pour la résine phénolique et de comparer son
comportement dans un roulement par rapport au polymére, notamment l'aptitude a alimenter
le contact.

Le SiC a éteé utilisé comme palier, avec une porosité volumique de P63]%.es
pores avaient un diametre de 70 um. Pour des vitesses de rotation d'arbre de 3000 tr/mn, sous
des charges radiales de 1 & 12,5 MPa, la consommation électrigue du moteur et l'usure des
matériaux sont meilleures qu'avec des matériaux conventionnels. Il existe néanmoins une
période d'adaptation pour la température et la consommation d'énergie.

Jimbo et Hironakd119] ont étudié le comportement du SiC poreux lubrifié avec un
PFPE sous une charge normale de 9,8 N, en glissement pur. Le coefficient de frottement reste
constant, aux alentours de 0,2.
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Figure 5-11.: coefficient de frottement du SiC a différentes vitesses
en fonction de la distance de glissenm{@ig]

d- Choix des matériaux retenus
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Parmi les matériaux, certains ne sont plus utilisés et/ou plus fabriqués, comme le
Nylasint. Le SiC n'est disponible que dans un grade de porosité surfacique qui ne correspond
pas nécessairement a nos applications. Ces deux matériaux ont donc été exclus de I'étude.

Les choix reposent sur deux critéres. D'une part les produits doivent étre représentatifs
de ce qui est effectivement employé pour des applications spatiales. Les résines phénoliques et
le polyimide ont donc été sélectionnés puisque les plus usités.

D'autre part, il nous apparaissait intéressant et utile d'évaluer d'autres alternatives
comme l'acier et le nitrure de silicium poreux. Ces matériaux ont une structure frittée,
employée avec succes dans les paliers poreux auto-lubrifig#s 158, 159, 227]Leurs
caractéristiques physiques modeéles serviront a mieux comprendre les phénomenes en jeu dans
l'alimentation en fluide lubrifiant.

4-Caractérisation des structures poreuses sélectionnées

a -Morphologie des structures poreuses

Microscopie optigue

Les photographies obtenues sous loupe binoculaire (grossissement x40) font
clairement apparaitre la structure laminée des résines phénoliques (base papier et tissu,
Figures 5-12 a et b). La trame de tissu est nettement visible sur la résine phénolique base tissu.
Ces clichés ont été réalisés avec des piéces non nettoyées.

Pour le polyimide (Figure 5-12 c), il est tres difficile de discerner les pores ou l'aspect
poreux, comme pour la céramique (Figure 5-12 d) ou l'acier (Figure 5-12 e). Ce matériau
semble massif de prime abord. L'échantillon étant imprégné, la chaleur dégagée par I'éclairage
a causé un ressuage du lubrifiant, mettant en évidence I'existence d'un volume poreux.

La structure du 9N, et de l'acier 316L poreux est bien celle d'un fritté. Les pores de
I'acier sont presque visibles. Ceux de la céramique le sont un peu moins.
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Figures 5-12.: Microscopie optique des

structures poreuses
(loupe binoculaire grossissement : x 40)
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(e) acier 316L poreux
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Microscopie électronigue a balayage

Seuls les clichés a grossissement x500 sont présentés dans ce manuscrit par souci de
concision. De plus, en raison de la structure poreuse, des problémes de profondeur de champ
surviennent lors de la réalisation de clichés a de plus forts grossissements.

Les résines phénoliques
Les échantillons ayant servi aux observations étaient des pions de diametre et hauteur
10 mm.

Le papier phénolique laisse apparaitre en surface une juxtaposition de grains de tailles
variées (Figure 5-13 a). De nombreuses fissures entre les grains et dans un méme grain sont
présentes. Ces fissures n‘ont aucune forme particuliere et peuvent s'étendre sur plus de 200 um
de longueur et 10 um de largeur. Il n'est pas possible d'en déterminer la profondeur bien que,
dans un cas, la porosité semble fermée, ni de distinguer la matrice papier de la résine
polymérique.

L'observation du tissu phénolique a montré de grandes différences par rapport a son
homologue papier (Figure 5-13 b). Nous retrouvons cette structure de "grains”. Ces derniers
apparaissent cependant plus jointifs; la trame de tissu est nettement visible. Les fissures
observées sont du méme ordre de grandeur que les précédentes et sont localisées dans le
voisinage immédiat des fibres textiles. Mais deux cas de figure se présentent pour les fibres
coton :

- la coupure par l'outil lors de l'usinage est franche
- la fibre arrachée du massif laisse une cavité jusqu'a 100 um de diametre. Le relief est
particulierement chaotique sur les bords du pore ainsi crée.
D'autres fissures sont localisées au niveau de I'émergence du tissu. Elles ont une centaine de
micrometres de longueur et quelques micrometres de large.

La porosité des résines phénoliques se situe donc a trois niveaux :
- les fissures des défauts de délaminage de la structure papier ou tissu. Ces fissures sont une
source de fragilité du matériau car rien ne les empéche de s'étendre.
- des pores causés par l'arrachage des fibres textiles ou le lubrifiant fluide pourra étre
emmagasiné. A l'endroit ou ces fibres sont arrachées, la matrice de résine est fragilisée et
des particules des polymére peuvent se détacher. Ces particules peuvent ensuite se
retrouver sur les pistes des roulements. La porosité se situe essentiellement en surface
- des pores liés a la structure du papier ou du textile et que la résine n'a pas rempli lors de la
fabrication du matériau. Cette porosité est soit a la surface soit dans le volume, mais les
pores ne communigquent pas entre eux.

Le polyimide

La visualisation a été conduite sur un échantillon dont les faces avaient été rectifiées. Il
était imprégné a l'origine de cyclopentane ramifié. Il a été nettoyé a l'aide d'un extracteur de
Soxhlet avec de I'hexane. La piece a été coupée en deux moiti€s avec une scie sur environ 2
mm. Puis elle a été brisée pour réaliser une fracture laissant apparaitre la structure interne.

Le cliché de la face externe rectifiée (Figure 5-13 ¢) montre un aspect granulaire avec
des plaques recouvrant des zones de plusieurs dizaines de micromeétres carrés. L'aspect
demeure homogéne et la porosité inter granulaire est nettement visible. Ces plaques
correspondent a de la matiere étalée lors du passage de l'outil pendant l'usinage. Les pores
semblent alors bouchés a ces niveaux. Ce relief se retrouve de facon plus critique sur la zone
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ayant subi le passage de la scie lors de la découpe. Tous les pores de la zone sont colmatés
avec un matage de la matiére (non représentée).

L'observation de la fracture (Figure 5-13 d) montre une structure granulaire frittée tres
réguliere. Les plus gros grains de matiere ont un diameétre d'environ 10 um. La porosité
intergranulaire est bien plus visible que dans le cas de la face rectifiee.

Le nitrure de silicium SN, poreux

La visualisation a été faite sur un échantillon fourni par le fabricant (Figure 5-13 e). La
structure observable est proche de celle rencontrée avec la résine phénolique base tissu,
exceptions faites des fissures et de la structure laminaire. On note la présence de pores
macroscopiques (diametre d'environ 100 um) répartis de facon homogene a la surface. Le
fond des pores semble obstrué. Cependant, a la surface comme au fond des pores, la structure
n'est pas densifiée et on note une porosité inter granulaire a plus petite échelle.

L'acier 316L poreux

La piece observée a été nettoyée avec un extracteur de Soxhlet et de I'éthanol. La
structure apparait clairement homogene et isotrope. Le nombre et Ietaillgin) des pores
sont élevés (Figure 5-13 f).

Une vue plongeante dans l'un des pores a laissé voir une communication avec d'autres.
Les grains d'acier en surface n'‘ont pas une forme aussi sphérique que le polyimide. Il est
fortement probable que les grains d'acier dans le massif présentent la méme irrégularité.
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Figures 5-13.: Microscopie électronique a balayage des structures poreuses

(grossissement : x 500)
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b- Caractérisations de la porosité

Dans le cas de l'utilisation d'une cage ou d'un réservoir poreux, il est important de
pouvoir disposer d'une quantité de lubrifiant quand le besoin s'en fait sentir. Ce lubrifiant est
stocké dans le volume libre de la cage ou du réservoir. Pour une forme géomeétrique extérieure
donnée de la piéce, une fraction du volume total peut étre occupé par la phase liquide
constituée par le lubrifiant. Cette fraction représente la porosité volumhigue

Porosité volumigue

Soit Vit le volume total d'une piece poreuse, de porosité voluniiqu€e volume est
formé par la somme du volume occupé par le réseau saligieetVde celui des poresyye
Pour une structure non imprégnée et supposée parfaitement "propre”, la madsdapiece
entiére, pour un matériau de masse volumpe il vient alors :

m
— mat
Vtot - p +Vp0re (5-13)
mat

De plus, comme nous l'avons écrit, le volume des pores représente une fraction du volume
tOta| . Vporeg:cDV.Vtot

Dol V,,, = mat 4 o,

tot

ot
mat

La porosité volumique s'écrit alors :

(porosité volumiquex ®,, =1- Mt (5-14)

P mat- Vot

Dans le cas de géométries simples, il suffit donc de détermipest\de peser les piéces. A
l'aide de la masse volumique du matériau massif, on peut acc@der a

Cependant, certaines corrections doivent étre apportées. En effet, la nature des
matériaux poreux varie, au méme titre que le procédé de fabrication et d'usinage. L'état de
surface peut présenter des variations importantes. Si nous nous en tenons a de simples
mesures dimensionnelles macroscopiques et des pesées, nous surévaluons le volume libre.
Comme nous l'avons déja signalé et comme régulierement rappelé dans la littérature, les
résines phénoliques ont une porosité extrémement faible et principalement surfacique. Ainsi,
le volume situé entre le niveau moyen et le niveau maximum des aspérités, et celles-ci ne peut
pas étre assimilé a de la porosité (Figure 5-14). Il convient alors de retrancher ce volume au
volume total déterminé a partir des dimensions macroscopiques de l'objet.
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Figure 5-14.: relevé de rugosité de surface d'une piece poreuse

Pour chaque matériau, des relevés sont réalisés a I'aide d'un rugosimeétre optique. Le niveau
moyen est déterminé par traitement des données. La surface libre comprise entre les niveaux
moyen et maximum et les aspérités, ainsi que la surface de matiére des aspérités sont
évaluées. Apres intégration, le volume libre et le volume de matiére sont respectivement
déterminés pour les différents matériaux considérés dans notre étude. Ce volume correctif de
surface \¢s et la masse de matiére ("supplémentaire™) de supiag® vs Situés au-dessus du
niveau moyen doivent étre respectivement déduits a la fois du volume tpttldé la masse

totale myq:de la piéce.

L'expression de la porosité volumique corrigée devient la suivante :

Mo = P Vs

(porosité volumique corrigéed, . =1-
v Pmar-(Viot = Ves)

(5-15)

D'aprés les relevés effectués, ces termes correctifs sont minimes. Leur incidence sur la
valeur de la porosité pourrait en effet étre négligeable lorsque celle-ci est élevée (cas du
polyimide, du SN, et de l'acier 316L). Cela représente en revanche une part conséquente
dans le cas des résines phénoliques comme l'indiquent les valeurs rassemblées dans le Tableau
5-1 en raison de la faible porosité volumique de ces matériaux.

La détermination directe de la porosité volumique s'appuie sur différentes techniques
de mesure[43] : porosimétrie au mercure, adsorption-condensatoin des gaz ou vapeurs,
thermoporomeétrie, etc ...

La plus usuelle, bien que parfois controversée, demeure la premiére citée. Notre
objectif est de caractériser et d'obtenir plus un ordre de grandeur qu'une valeur précise du
rayon des pores. Le principe de la porosimétrie au mercure repose sur les phénomenes de
mouillage et de capillarité, décrits au I-2 de ce chapitre. Lorsqu'un capillaire est mis en contact
avec la surface d'un liquide non mouillant, le fluide tend a rester a I'extérieur du tube. Afin de
faire entrer le liquide dans le capillaire, il faut exercer une pression afin de vaincre celle due a
la courbure de la surface du fluide dans le pore (Figure 5-15). C'est le cas du mercure
(yLv=480.10° N.m'*, angle de mouillagé =141,3°).

135



Aspects globaux et locaux de la mise en ceuvre de la lubrification fluide en ambiance spatiale

thore
P g

Figure 5-15.: principe de l'infiltration du mercure dans un pore cylindrique

2.y, .co%9

D’apres la loi de Washbul236], la surpressioAP doit vérifier : AP = - .Y et

pore

sont connus pour le mercure. La pression exercée est mesurée et est couplée a la mesure de
volume infiltré. Cela permet donc de déterminer le rayon de pore moyen. Cette détermination
est faite dans I'hypothése simplificatrice de pores cylindriques.

Les mesures ont été conduites a l'aide d'un appareil Macropores Unit (pour les pores
d'un diamétre supérieur a 70 um) et d'un Porosimeter 2000 (pour les pores d'un diametre
supérieur a 2,5 nm). L'objectif des mesures était de compléter les observations conduites au
MEB. En effet, dans le cas dusSi et du polyimide, la porosité inter granulaire était
difficilement mesurable. D'autre part, la littérature mentionne souvent l'intervention des effets
capillaires tant pour la rétention de fluide dans une structure poreuse que pour sa libération.
Or, il n'est pas possible de "chiffrer", méme de fagon grossiére, ce pouvoir de rétention si le
rayon des pores n'est pas déterminé. Les histogrammes des mesures réalisées sont rassemblés
sur la Figure 5-16. Les valeurs moyennes des rayons de pore sont données dans le Tableau 5-
1.

7 polyimide

B scier (17 échantillon) acier
o5 | N acier(2® échantillon)

Fia (1% échantillor)
B S, (27 échartillon)
20 1 I polyimide (17 échantillor)
I oclvimide (2° échantill or)
I papier phénolicque

tissu phénolicque (17 échartillon)
B tissu phénnticus (2° échantillon)

YV alume relatif (mm3.g'l)
m
1

5 SizN4
A

0,01 01 1 10

rayot de pore (pm)

Figure 5-16.: Résultats de porosimétrie au mercure des matériaux poreux

Nous pouvons faire trois constats :

- le volume relatif infiltré est faible dans le cas des résines phénoliques (quelqties)mim
s’agit donc bien de structure faiblement poreuse, ou a porosité non accessible. Le volume libre

est de l'ordre de prés de 20 fgit pour les autres matériaux.
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- la distribution des pores des résines phénoliques n’est pas réguliere. Elle est moins
monodisperse qu’avec le polyimide, I'acier et dans une moindre mesugblje Si

- la distribution de pores des trois autres matériaux (acier, nitrure de silicium et polyimide
poreux) est monodisperse. Cela permettra un meilleur contréle de l'imprégnation et simplifiera
le choix d'un rayon de pore moyen qui caractérisera chacun d'eux.

Perméabilité

Ce parametre a une importance cruciale lorsque des échanges de lubrifiant se
produisent entre la cage poreuse et les éléments roulants. La mesure expérimentale de la
perméabilité n'a été réalisée. En effet, celle-ci est généralement faite avec de l'air ou de l'eau,
rarement avec les lubrifiants considérés dans le cadre de I'étude qui nous concerne. Il s'agit de
mesurer le débit d'un fluide donné au travers d'une structure poreuse de longueur déterminée
sous l'action d'un gradient de pression. La perméabilité d'une structure poreuse a donc la
dimension d'une surface. Cependant, il en existe une expression empirique, exprifiéé en m
s'agit de la relation de Kozeny-Carn{as] :

o,°

erméabilitéte K=¢c,.——————
(P FK=G (1-,%).M?

(5-16)

Co est un facteur de forme des pores (égal a 1/5 pour des pores sphétiguagorosite, M

la surface spécifique de la structure poreuse. Considérons en premiére approximation que la
structure est constituée de pores sphériqgugseMiéfinit comme le rapport de la surface des
pores Aore par le volume global ¥ de I'échantillon, de porositgy. L'objectif est de parvenir

a I'exprimer a I'aide des parameétres du milieu poreux. Les pores sont supposés tous identiques
et de rayon gre Le nombre de poresphlks existant dans ce volume est alors definit par :

..V, : : _ 2
Ny, pore :4"—3““. Soit la surface des pores. Il vient donk ;e = Ny pore-4 Tl DONC, ON
— T
3 pore
: Ny poreA @, .41 :
obtient : Mg = Stor - "VporeApore Zl PO’ || vient alors :
tot Vit °n rs’ore
3
30
Mg =" (5-17)
pore

En reprenant I'expression de la loi empirique de Kozeny-Carman, il vient :

2
_ Co. D v-Toore

9.(1-0,)? (5-18)

Nous avons rassemblé dans le Tableau 5-1 les caractéristiques des différents matériaux
a partir des échantillons utilisés au cours des expériences.
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matériau papier tissu olvimide SizNy acier 316L
phénolique| phénolique poly poreux poreux
mgsse é"';rrr':_g‘;“e 1,30 1,30 1,48 3,20 7,98
mat .
) 3,14 0,92 23,15 | 2570 | 36,57
volume dj ma(‘fr;fg)de surface| 4 0004 0,0007 | 0,0006| 0,0017  0,0054
ms
volume \C/"Cr;e(céfndg)e surface | .0050 0,0060 | 0,0061| 0,005  0,0287
porosite ;;’V“;m('(%‘)e wOmese 267 0,35 22,89 24,93 35,72
rayon de p‘_’re(lj‘ri;l“)m“m 0,03 0,01 0,55 0,01 0,04
pore min
“"‘yop de pOrG(Ef;]X)'m“m 6,24 0,03 0,03 0,33 9,43
pore max
rayon de po“z“mrge” 3,90 0,02 0,50 0,17 7.40
pore moyen
perméabilité e g 5 6 | 1,05.10%
K (m?) 1,13.10°" [3,75.10°" | 2,14.10° | 2,84.10° | ~.% .

Tableau 5-1: caractéristiques des structures poreuses
" valeur déterminée au LMC par immersion d'un échantillon dans de I'hexane
™ valeur donnée par le fabricant
™ valeur de la perméabilité dans I'hypothése d'une porosité ouverte

Pour les résines phénoliques, la structure est globalement formée d’'un enroulement
alterné de résine et de papier (ou tissu). Le coefficiede d'équation de Kozeny-Carman est
donc totalement différent de 1/5 pour ce matériau. Cependant, il convient de rester
extrémement prudent vis a vis de la perméabilité des résines phénoliques. En effet, la porosité
est essentiellement surfaciqgue comme nous le soupgconnons et cela l'est répété dans la
littérature. La perméabilité K, telle qu’elle est définie dans la loi de Kozeny-Carman, n’a plus
la moindre signification puisque les pores ne communiquent pas entre eux. Aucun flux ne
pourra traverser la structufé0] et la perméabilité des résines phénoliques devrait en toute
rigueur étre prise comme égale a zéro. Nous avons néanmoins calculé sa valeur a l'aide de
I'expression précédemment déterminée afin d'obtenir un ordre de grandeur. La porosité a été
supposeée ouverte et le rayon moyen des pores est celui donné par la porosimétrie au mercure.

En revanche, on constate un bon accord entre la valeur commerciale de la perméabilité
et celle donnée par lI'approche de Kozeny-Carman pour l'acier 316L poreux. Cela conforte
notre choix de détermination de la perméabilité. De plus, le nitrure de silicium et le polyimide
poreux ayant une structure analogue a l'acier, les valeurs de perméabilité calculées sont donc
certainement proches de celles réelles.

lI- Imprégnation des structures poreuses

1- Modéles d'imprégnation
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La capillarité constitue le moteur de l'imprégnation des cages poreuses par infiltration
du réseau des porf&22]. En général, le phénomene se sépare en deux phases : une montée
capillaire assez rapide puis une lente "diffusi@3; 25, 26]

L'imprégnation du milieu poreux et le ressuage du fluide ne sont possibles que si le
lubrifiant mouille a la fois le matériau constitutif du réservoir et le substrat. En nous appuyant
sur la théorie de Zismai20], nous avons doncyyy(lubrifiant)<y.(matériau poreux). Cet
aspect n'a jamais été souligné dans les différents articles que nous avons consultés, en raison
des valeurs extrémement faibles de la tension de surface critique des huiles utilisées dans le
domaine spatial182, 214] Pourtant, si le fluide mouille mieux le matériau constituant le
milieu poreux que le métal, le film lubrifiant se formera moins facilement sur les pistes et les
billes. Deux modeéles sont examinés ci-dessous.

a- Modele classique

Shatov et al[205] ont tenté d'établir la cinétique d'imprégnation d'un milieu poreux
modele. Ce dernier est constitué de larges pores de formes cylindrigues de rayon connectés
entre eux par dautres capillaires de rayon plus faible. Ceux-ci ont une gepeité@nité de
longueur des grands capillaires

Figure 5-17.: modéle de porosité d'apres Shqks]

Les notations des auteurs sont les suivantes :
H = (longueur des larges capillaires remplie par le fluide), fonction du temps t,
h = (position d'un capillaire de grand rayon)
| = (longueur remplie d'un petit capillaire située a la position h), fonction du temps t et de
la position h)
y = (longueur totale des grands capillaires pour tous les petits capillaires remplis)
I'hore Roore = (rayons respectifs des petits et des grands pores)
t, = (temps nécessaire pour le remplissage de h=H).

La vitesse de remplissage des petits capillaires exprime le fait que le gradient de pression

généré par la tension de surface est freiné par les forces visqueuses. La cinétique de
remplissage des larges capillaires se fait exactement de la méme fagon et tient compte du débit
de fuite di aux petits capillaires. Les conditions d'applications saKRyoe €1 UN volume

occupé par les grands capillaires trés supérieur a celui de ggyoha combinaison de ces

deux équations conduit a la cinétique suivante :

BU_HH= yLV 'R)ore COS@) o 'Eore COS@) rpzore 2\/LV COS@) 2 H dh
- Y= J (5-19)
Odt O 4nH 4n R 4n yyt—tg

pore
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La résolution est nécessairement numérique. De plus, ce modele, bien que simple, est
spécifique lié a la structure poreuse choisie.

b- Approche diffusive

Bertrand[23] a étudié récemment la cinétique de l'absorption d'un lubrifiant et d'eau dans une
structure de Nylasint (porosité volumique 25 a 50 %, pores de diametre 0,3 a 30 um). Elle
assimile I'absorption a un phénomeéne de diffusion en trois étapes respectivement I'absorption
de surface (rapide), le remplissage des gros pores puis celui des pores plus petits (étapes
lentes). Selon sa description, le taux d'imprégnation d'un milieu poreux obéit a la loi :

m _,; 8¢y 1 D.(2i+1)212.t
Mgy ! T[ZZIW -EX%‘ H2 % (5'20)

avec t le temps, rest la masse a une date tygast celle & saturation, H est I'épaisseur de
I'échantillon, D le coefficient de diffusion (fonction de la porosité, de la perméabilité, de la
viscosité et des forces extérieures telles qu'une surpression). Son modele représente bien ce
qui est mesuré pour des coefficients de diffusion D de I'ordre dé &.60.0° cnf.s* pour les
phases les plus rapides. Cependant, cette appellation de "diffusion” est assez impropre.

D'autre part, apres discussion avec l'auteur et d'apres les travaux d&8Re@rank
[54] et Phillibert [178] sur les milieux poreux, ce coefficient D a été corrélé avec les
caractéristiques des huiles et celles de la cage poreuse. On obtient donc :

yLV 'Eore'cos(e)-K'M 52.(1_ (Pv)z
g

(coefficient de "diffusion"g D = (5-21)

Pour des pores sphériques, l'expression de la surface spécifique a déja été donné pour la
détermination de la perméabilité au I-4-b de ce chapitre. Ainsi,ypeur 20.10° N.m?, n =

0.25 Pa.s, co8j = 1 (soit un fluide trés mouillant)sge = 10 umdy = 20 %, My = 10° m'Y, il

vient : D= 9.2.10° m’s’= 9.2.10° cnf.s?, proche de la valeur expérimentale donnée par
Bertrandet al.[23]. Il est donc possible désormais, connaissant les caractéristiques du milieu
poreux et du fluide, de déterminer le temps d'imprégnation. Ce modéle ne tient pas compte de
la tortuosité du milieu poreux. Plusieurs autd@® pensent qu'elle intervient sous la forme

d'un facteur multiplicatif dans I'expression de la perméabilite.

2- Mise en ceuvre de lI'imprégnation

La plupart des articles consultés font état du nettoyage. La méthode varie d'un auteur a
l'autre : immersion dans un solvant (alcool, CFC, ...) ou emploi d'un extracteur de Soxhlet.
Dans le cas des résines phénoliques, il est également question d'attaques chimiques par acide
afin d'accroitre la porosité. Le nettoyage est suivi par la phase de séchage dans une étuve a
vide. La température est située entre 95 et 105°C. Cette phase de séchage est comprise entre
12 heures (une nuit) et 24 heures. Aucune des procédures n'est détaillée.

Dans tous les articles et rapports consultés ou les cages poreuses interviennent, les
auteurs font appel & une imprégnation sous pression réduite (¢€hee1l0Pa, voire moins).

La durée de l'immersion est aussi variable : de douze heures (procédur@EZA) cing
jours (industrie), voire deux moj38]. Le fluide est le plus souvent chaud (60°C environ). Le
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surplus d'huile est éliminé par essuyage avec du papier absorbant, soufflage d'air propre et sec
ou ringage avec un solvant (CFC, HCFC 141b, ...).

Les points les plus pertinents pour une imprégnation optimale sont alors :

- quel est I'objectif du nettoyage ? Comment y parvenir ?

- quel type de séchage choisir ?

- pourquoi travailler sous pression réduite ? Quelle valeur choisir ?

- pourquoi travailler avec un fluide chaud ? Quelle température choisir ?

- comment éliminer le surplus d'huile ? Quelle technique choisir ?

- comment évaluer l'imprégnation ? Quelle est la précision ?

- comment stocker les pieces poreuses ?
Nous présentons ci-dessous les choix qui ont été faits pour chacun de ces points. Le détail est
proposé dans I'Annexe 2.

Le nettoyage ne se limite pas seulement a nettoyer la surface extérieure des pieces. Le volume
intérieur doit étre également débarrassé de ses contaminants (résidus de fabrication
essentiellement), piégés dans des capillaires de quelques micromeétres de rayon. Un extracteur
de Soxhlet permet de créer un flux de solvant au travers des échantillons. Les solvants
potentiels sont I'nexane ou I'éthanol, compatibles avec tous les matériaux. Le nettoyage dure
environ six heures.

Le séchage des pieces poreuse doit permettre d'éliminer toute trace de solvant.
L'étuvage est réalisé sous vide primaire a une température supérieure a celle d'ébullition du
solvant de nettoyage. Si le matériau constitutif du milieu poreux peut le supporter, il est
souhaitable d'envisager de dépasser 100°C afin d'éliminer les traces d'eau. Certains matériaux
poreux comme les résines phénoliques ou le Nylon fritté (Nylasint) sont hygroscdgigues
25, 26] Cet aspect n'a pas éte étudié dans notre étude. Notre effort s'est porté sur des aspects
plus généraux avant de nous atteler a ce probléme bien particulier qu'est I'absorption de
I'numidité ambiante et son effet sur I'imprégnation en lubrifiant. Aussi, il semble convenable
d'imprégner les éprouvettes nettoyées et etuvées juste apres la phase d'étuvage.

La température de travail sera nécessairement élevée afin de réduire la viscosité du
lubrifiant. Notre objectif est de faire entrer le fluide dans des capillaires dont le rayon est de
I'ordre du micrometre. Ce phénomeéne est di a la pression capillaire (ou osmotique, la méme
qui permet a la seve de monter dans les tiges des plantes). La vitesse U de progression du
fluide dans un capillaire de longueur L sous l'action de cette dépression capMaiest
schématiquement donnée par la loi de Hagen-Poiseuiille :

APr2
U= W"Em (5-22)

Plus la viscosité est faible, plus la vitesse d'infiltration est grande. Il y a cependant un
compromis a trouver entre la température conduisant a une faible viscosité du lubrifiant, celle
supportable par le matériau poreux et celle conduisant a des pertes par évaporation
raisonnables. 60°C est compatible avec les lubrifiants (cyclopentane ramidi@4 Pa.s et
perfluoropolyalkyléthem=0,18 Pa.s) et les matériaux, notamment les polymeres.
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Il'y a deux points a considérer dans le choix de la pression de travail. D'abord, le
lubrifiant, quel gu'il soit, contient un certain nombre de gaz dissous. Il convient de les
éliminer. Pour cela, il suffit de le soumettre a un vide primaire. Cette opération dure une heure
au moins et son arrét est conditionné par la fin de I'ébullition observée.

Le second aspect concerne bien évidemment I'élimination de l'air et autres gaz présents
dans la structure poreuse. En effet, I'imprégnation revient a déplacer un fluide (I'air) par le
lubrifiant a priori plus mouillant. Les lubrifiants sélectionnés et décrits dans le Chapitre 3 sont
mouillants. La viscosité est faible a la température choisie. Nous avons alors des conditions
facilitant I'imprégnation des structures poreuses.

La durée de l'immersion dépend étroitement des conditions opératoires. Un fluide peu
visqueux et mouillant imprégnera rapidement la structure. Afin de tenir compte des
différences d'expansion thermique des huiles et des structures poreuses, tout prélevement n'est
effectué qu'apres retour de I'ensemble a température ambiante. Si nous reprenons l'expression
de Bertrand (équation (5-20)) pour la masse a imprégner avec un disque de 10 mm de rayon et
5 mm d'épaisseur, pour du perfluoropolyalkyléther linéaire a 60°C, on obtient des taux
d'imprégnation égaux a 1 (Tableau 5-2).

Matériau Msat (Q) n:;/;n ;""t
papier phénolique 0,074
tissu phénolique 0,009
polyimide 0,634 1
nitrure de silicium 0,690
acier 0,991

Tableau 5-2: estimation de taux d'imprégnation
d'apres lI'approche de Bertrgi2d]

Cette approche est unidimensionnelle et repose sur une vision tres simplifiée de la structure
des pores. De plus, comme l'a signalé CE88§, la saturation demande en réalité un temps
infini. Aussi, une immersion d'environ 100 heures devrait permettre d'atteindre le taux
d'imprégnation maximal.

Enfin, d'apres les travaux de Welfi237], il convient de "perturber” les pieces pendant
I'imprégnation. Certaines inclusions gazeuses restent parfois piégées en raison de la tortuosité
des capillaires. La perturbation du systeme déplace ces petites bulles. Leur nouveau point
d'ancrage pourra donc étre moins stable et le décrochage sera facilité. Ceci pourrait étre réalisé
avec un geénérateur d'ultrasons. Si de plus nous leur faisons subir des successions d'expansion
- contraction, ces perturbations en seront amplifiées. Cela revient a créer une sorte de
convection du fluide dans la structure poreuse pour faire se déplacer ces inclusions gazeuses.
Des variations brutales de pression a intervalles réguliers constituent la solution retenue.

L'élimination du surplus d'huile par action de la gravité est plus simple. En fonction de
I'orientation de l'accélération de la pesanteur, la structure poreuse peut posséder un gradient
d'imprégnation. L'écoulement du surplus d'huile comporte en effet en plusieurs étapes. A sa
sortie de l'imprégnation, un échantillon est recouvert d'une "épaisse” couche de lubrifiant.
Celui-ci s'écoule sur la surface extérieure. C'est la compétition entre les forces capillaires a la
surface, les forces de dissipation visqueuse et I'action de la gravité qui régit le phénomene. Un
processus analogue apparait lors de l'essorage du linge dans une machine a laver. Plus la
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rotation croit, plus la quantité d'eau éjectée est importante. Il arrive un seuil ou plus rien n'est
enlevé et la vitesse de rotation doit étre accrue. Tout indique que nous n‘aurons pas une perte
totale du fluide présent par action de la gravité mais qu'un seuil sera atteint. Cependant, pour
eviter que les échantillons ne "barbotent" dans leur surplus, il conviendra de les déposer sur un
support. Dans le cas de I'acier 316L poreux, la perméabilité est suffisamment élevée pour que
I'opération se déroule a température ambiante. Dans les autres cas, I'égouttage s'est déroulé
préférentiellement dans une étuve a 40°C.

L'évaluation de l'imprégnation est faite par pesée. Les dimensions des échantillons sont
connues et la masse aprés nettoyage complet déterminée, la porosité volumique est alors
accessiblea priori. Le volume représenté par les pores est alors calculable par I'équation (5-
14). On peut donc prédire le volume maximal de fluide dans la structure poreuse et par
conséquent sa masse. Le rapport de cette quantité réelle par celle maximale conduit au taux
d'imprégnation. S'il est inférieur a 1, la structure n'est pas totalement imprégnée, alors qu'un
taux supérieur a 1 correspond a un excés de lubrifiant. Cette évaluation doit tenir compte
également des corrections dues au relief de la surface évoquées précédemment. On obtient
alors le taux d'imprégnation aprés égouttage :

(Vlubrifiant B Vcs)

vy —v..H
[ﬂ.OO tot CSD

(taux d'imprégnation aprés égouttage), =100

(5-23)

Le stockage des échantillons peut s'avérer délicat sur le plan de la reprise d'humidité
d'apres les nombreux travaux de Bertrahdl. [23, 25, 26] La principale solution proposée
est I'emploi d'un récipient fermé avec des sels dessiccants. Dans notre cas, I'extraction du bain
s'est faite au dernier moment avant montage pour expérience. Cela nous contraint alors a
prélever les échantillons imprégnés, a procéder a I'égouttage du surplus et a les dégazer sous
vide primaire pour en éliminer cette humidité.

Les résultats de limprégnation des différentes structures poreuses sélectionnées sont
rassemblés en Annexe 3.

l1l- Evaluation statigue de l'apport par des structures
poreuses imprégnees

1- Approche expérimentale

L'objectif est d'évaluer et de quantifier dans quelle mesure la rugosité d'une surface et
un gradient de température sont capables d'extraire de lubrifiant initialement contenu dans une
structure poreuse. Les deux paramétres ont alors été découplés. Pour cela, des échantillons
poreux imprégneés a saturation sont déposeés sur des surfaces en acier inox Z100CD17 (440C)
de 76x25 mrhde rugosité orientée et connue (Ra=1 et 0,15 pm), ou bien sur des faces poli
miroir (Ra=0,04 um) soumises a un gradient de température. Les lubrifiants sont ceux décrits
dans le Chapitre 3. Le montage est illustré sur la Figure 5-18.
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sens d'orientation de laj
rugosité ou du gradien
thermique

Figure 5-18.: montage expérimenl pour I'étude de I'effet des rugosités et du gradient de
température dans la libération de fluide contenu dans une structure poreuse imprégnée

Toutes les structures poreuses ont été nettoyées a l'aide d'un extracteur de Soxhlet avec
de I'éthanol, sauf dans le cas du polyimide. Les pieces sont ensuite séchées a 60°C dans une
étuve a vide. Le polyimide nous avait été fourni imprégné du lubrifiant. Le cyclopentane
ramifié fut éliminée en nettoyant les pieces dans I'extracteur de Soxhlet avec de I'hexane qui
solubilise totalement cette huile. Les pieces étaient ensuite séchées et étuvées comme l'ont été
les précédentes. Pour les pieces imprégnées de perfluoropolyalkyléther, un nettoyage avec de
I'éthanol a été employé. Il ne permettait malheureusement pas I'élimination de ce lubrifiant.
L'étuvage sous vide parachevait la préparation de ces piéces. La porosité volumique, rapport
entre le volume de pores et le volume total de la piéce, est alors établie a partir de la densité
apparente de la piece et de celle du matériau massif.

L'imprégnation a été réalisée en maintenant immergées sous vide primaire les
différentes pieces poreuses dans une huile a 60°C. Cette phase a duré une centaine d'heures.
Le taux d'imprégnation était déterminé par comparaison du volume libre de chaque piéce avec
celui de lubrifiant présent dans la structure.

2- Résultats

a- Migration causée par la rugosité de surface

Les échantillons poreux imprégnés a saturation sont déposés au milieu des surfaces
d'acier rugueuses (Ra=0,15 ou 1 pum). Les essais ont été conduits sous ultravide, a 40°C,
pendant un ou 10 jours. Dans le cas du cyclopentane ramifi€, seule la rugosité de 1 um fut
prise en compte afin d'exacerber un étalement pour un fluide présentant généralement une
mouillabilité moindre par rapport au perfluoropolyalkylétfi32].

Les résultats des pesées sont présentés sur les Figures 5-19 a et b pour les substrats de
rugosité Ra=1 um. Les pourcentages sont rapportés au volume d'huile contenu dans les
échantillons poreux. Les résultats sont sensiblement analogues avec la rugosité de 0,15 pum.
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Figure 5-19.: masses et pourcentages d'huile extraits des structures par drainage des rugosités
(Ra=1 um) (a) pour le perfluoropolyalkyléther, (b) pour le cyclopentane ramifié

Le systéme substrat-structure poreuse-fluide a été décomposé en trois zones illustrées sur la
Figure 5-20.

fuite

ménisque —\

Figure 5-20.: schéma de la distribution d'huile lors des expériences de migration

La quantité de lubrifiant extraite est comprise entre 10 et 40 mg. Elle ne dépend pas

clairement de la rugosité du substrat ou de la durée de I'essai (1 jour ou dix jours). Par contre,
aprés ouverture de l'interface poreux - substrat rugueux, la majeure partie de I'huile extraite de
la zone 1 demeure concentrée dans la zone 2, entre le réservoir poreux et la surface rugueuse.
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Dans le cas du perfluoropolyalkyléther, I'étalement sur une surface de Ra=1 pm s'est
produit avec tous les matériaux poreux. La vitesse de migration, déterminée a partir de
clichés, est , par ordre décroissant, : nitrure de silicium, polyimide, résine phénolique base
papier, résine phénolique base tissu et acier 316L. Dans le cas de la rugosité Ra=0,15 um,
I'étalement du perfluoropolyalkyléther est resté faible voire inexistant.

Aucun ou au mieux un faible étalement a été observé avec le cyclopentane ramifié.

Ainsi, la rugosité semble plus conditionner la migration de lubrifiant de la zone 2 vers
la zone 3, en fonction de la tension de surface du lubrifiant comme c'est communément le cas.
Il n‘agit pas comme un effet moteur pour extraire I'nuile des pores (zone 1).

b- Migration causée par effet Marangoni

Des surfaces en acier Z100CD17 polies ont été soumises a un gradient de température
de 6,4°C/cm, représentatif des conditions de fonctionnement dans un roulementf32iles
Les surfaces polies ont été préférées a celles rugueuses afin de bien dissocier I'action du
gradient thermique de celle des effets capillaires dus aux rugosités de surface. Les échantillons
poreux imprégnés a saturation sont déposés sur le cété chaud de la surface. Les expériences
ont été conduites également sous ultravide, durant quatre jours au plus. Seul le
perfluoropolyalkyléther linéaire a été testé dans la mesure ou le cyclopentane ramifié a
présenté par le passé un démouillage des surfaces polies d'acier Z100&Ip17

Dans tous les cas, la quantité de lubrifiant perdue par les structures poreuses demeure

comprise entre 20 et 40 mg (Figure 5-21), valeurs proches de celles rencontrées dans le cas de
la migration capillaire.

masse {(g) 05
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0,04 - 80 -
£
—
0,03 | 60
0,02 1 40 -
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0,00 - i ; 0
PFPH TPH PI nitrure acier

F=ZZ4 masse extraite ()

powcentage extrait

Figure 5-21.: masses et pourcentages d'huile extrait des structures
par effet Marangoni pour le perfluoropolyalkyléther linéaire

Le lubrifiant libéré reste au voisinage du réservoir poreux, exception faite de la résine
phénolique base tissu, structure la moins poreuse de toutes. A titre d'exemple, un essai a été
réalisé avec une goutte de perfluoropolyalkyléther. Cette derniére a été amenée en 36 heures
vers la zone froide de la surface polie.

Dans le cas du nitrure de silicium et du polyimide, un ressuage de lubrifiant est
constaté immeédiatement aprés la mise en place sur la zone chaude. Ce lubrifiant s'en retourne
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a lintérieur de la structure lorsque celle-ci est retirée a la fin du test et qu'elle revient a
température ambiante.

3- Analyse

Nous allons tenter de comprendre pourquoi une si faible quantité de lubrifiant est

extraite des réservoirs poreux. Plusieurs phénomeénes interviennent :

- le mouillage de 'acier Z100CD17 par I'huile,

- le mouillage du milieu poreux par le lubrifiant (ménisque sur la Figure 5-20),

- les effets capillaires causés par la rugosité de la surface, ou bien l'effet Marangoni da a la

dépendance de la tension de surface d'un fluide vis a vis de la température,

- la différence d'expansions thermiques entre le lubrifiant et le réseau solide poreux,

- la gravité, ....

Les résines phénoliques ayant une porosité extrémement faible, le lubrifiant est
principalement localisé a la surface. Aussi le mouillage et l'action de la pesanteur sont
certainement les phénomeéenes déterminants. La faible migration constatée dans le cas du
cyclopentane ramifié, par rapport au perfluoropolyalkyléther linéaire, peut étre aisément reliée
a sa faible capacité a mouiller l'acier. Ce constat avait déja été fait par |82t est
cohérent avec la tension de surface de l'acier par rapport a celles des huiles :

ye(acier Z100CD17) = 39,7 mN:fm

yuv(cyclopentane ramifié) = 30,7 mN’n

yuv(perfluoropolyalkyléther) = 21,1 mN.fn
Aucune différence significative entre les quantités de lubrifiant perdues apres une journée et
10 jours de test n'est constatée. La rugosité des surfaces permet, par des effets capillaires,
d'étaler le lubrifiant de la zone 2 sur la zone 3 (Figure 5-20), jusqu'a ce qu'un équilibre
physico-chimique soit atteint (en moins d'une journée). La rugosité n'a selon toute probabilité
aucune incidence sur le flux de lubrifiant de la structure poreuse vers la surface du substrat.

Les effets thermiques interviennent certainement durant expériences. Les températures
de travail (40°C pour les surfaces rugueuses, 60°C pour la partie chaude des surfaces polies)
provoquent une expansion du lubrifiant plus grande que celle des structures poreuses. Les
huiles ressuent alors des pores qui les contenaient. Ainsi, les différentiels thermiques semblent
a méme d'extraire du lubrifiant de la zone 1 ver la zone 2. Cette huile "libre" de la zone 2 peut
alors migrer sur la surface (zone 3) par capillarité ou bien effet Marangoni. Ce phénomeéne est
particulierement marqué dans le cas du nitrure de silicium qui se dilate peu.

Exception faite des différentiels thermiques qui provoquent un ressuage du lubrifiant,
un gradient de température a été incapable de drainer le fluide et de "vider" le réservoir
poreux. Ce dernier, dans tous les cas de figure évalués, a perdu la méme quantité de fluide a
peu de choses prés. De plus, évaluons la quantité de fluide expulsable d'une structure poreuse
imprégnée en raison de différentiels thermiques. Les paramétres pertinents sont :

Ohuiles Omat - COe€fficients de dilatation de I'huile et du solide
To, T : respectivement températures ambiante et de travail
Vhile,T €1 Voore 7 : VOlume d'huile et volume des pores a la température T
Pmat,T : densité du solide massif a la température T
Py 10, Vo . respectivement porosité et volume total de I'‘échantillon a température
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ambiante
Mmat : masse de la structure poreuse séche

Les volumes du lubrifiant et du réseau solide du milieu poreux a la température T
peuvent s'écrirfl54]:

AV 1 =Viiier = Vporer = V1, Py 1, (1"' a huile(T _To))_ Voorer = V1, -(1"' amat(T - To))3 ~ Dmat (5-24)

Pmatr

Nous devons également tenir compte du fait que seule une fractivirdeeut atteindre la
surface d'acier. En premiére approximation, nous pouvons considérer qu'il s'agit du rapport
des surfaces inférieure et verticale des réservoirs (respectivement celle en contact direct et
celle soumise a l'action de la gravité) a celle totale de I'échantillon poreux.

Ainsi, dans le cas du nitrure de silicium imprégné de perfluoropolyalkyléther, nous obtenons :
effets capillaires

Onuie® 9,52.10° K™ (0-120°C), 0ma= 2,90.10° K, Vo= 1,6 e, ®10=25 %, mhas 3,8 g,

Pmat= 3,2 g.cn¥, T-Ty= 20°C, rapport des surface®/3 :

AV+1= 70 pl d'huile, i.e. 80 mg.

effet Marangoni
T-To= 40°C :
AV+1= 140 pl d'huile, i.e. 160 mg

Ces approximations conduisent a des valeurs plus importantes mais du méme ordre de
grandeur que celles expérimentales (Figures 5-19 et 5-21). Une partie de I'huile ressuée reste
sur la structure poreuse au moment du démontage. De plus, et bien que nous ne disposions pas
de la valeur du coefficient d'expansion thermique du polyimide, ce matériau se comporte d'une
maniére semblable a celle du nitrure de silicium. Les faibles pertes mesurées avec ce matériau
poreux sont, selon toute vraisemblance, imputables a des phénomeénes de différentiels
thermiques. Ces faibles valeurs, tant expérimentales que théoriques, tendent a confirmer
l'inaptitude des rugosités et d'un gradient de température a extraire du lubrifiant du nitrure de
silicium et du polyimide imprégnés a saturation.

L'acier 316L poreux est la structure la plus ouvette=35 %, K=3,8.13% n7) et
posséde une meilleure dilatabilité£=1,65.10° K™). A ce titre, il devrait donc étre plus
sensible a l'action de la gravité et a la température de travail en raison de la baisse de la
viscosité des huiles. D'autre part, les conditions de mouillage et d'étalement sont inchangées
par rapport aux matériaux précédents. Cependant, malgré tous ces €léments favorables a une
libération du fluide contenu dans les pores, la quantité de lubrifiant transférée sur les substrats
en acier Z100CD17 se situe entre 5 et 10 mg. Nous pouvons dés lors affirmer que les effets
capillaires maintiennent le lubrifiant dans les pores. Ces effets sont suffisamment forts pour
équilibrer les effets moteurs qui s'appliquent aux surfaces, qu'ils soient liés aux rugosités ou a
I'effet Marangoni.

Les différents comportement observés renforcent l'idée que les effets capillaires sont
suffisamment forts pour maintenir piégé le lubrifiant a l'intérieur des pores.
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Un essai supplémentaire a été réalisé pour I'effet Marangoni et deux échantillons
d'acier poreux. Le but était de supprimer l'effet résistant de la rétention capillaire en
remplissant les pores, et ainsi favoriser I'écoulement (Figure 5-22). L'une des piéces était
réalimentée en lubrifiant alors que l'autre servait de référence. Des raisons techniques ne nous
ont pas permis de travailler en ultravide aussi avons-nous opté pour une atmosphére neutre
d'argon. L'idée est de vérifier si, créant un flux entrant puis sortant, I'huile contenue dans les
pores peut étre effectivement extraite.

huile supplémentaire
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Figure 5-22.: forme des ménisques au niveau des pores débouchant

L'échantillon non soumis a un ajout de lubrifiant n'a pas libéré de fluide, comme lors
de 'essai sous ultravide.

34 ul & 63 mg) ont été progressivement ajoutés sur la face supérieure de l'autre
échantillon. L'addition a été réalisée sur sept heures sous forme de gouttes pour permettre une
absorption totale par la structure poreuse. La migration par action du gradient de température a
commencé 15 heures aprés que la derniére goutte d'huile ait été déposée sur la structure
poreuse. Le lubrifiant forme une large goutte continue a partir de I'échantillon poreux. Les
premiéres irisations qui séparent le fluide présent sur le substrat et I'échantillon poreux,
indication d'une rupture de film, sont apparues au bout de 65 heures. La migration vers la zone
froide est complete aprés 136 heures. La pesée des échantillons indique une perte de 28 mg
d'huile pour le milieu poreux ayant servi de référence et 49 mg pour celui ayant recu de I'huile
supplémentaire. Ces masses sont semblables a celles obtenues lors des essais sous vide
secondaire et sans addition d'huile.

L'ajout de lubrifiant a été tres progressif. Aussi seuls se sont manifestés un flux de
fluide au travers des pores, I'action de la gravité et celle du gradient de température. Comme
nous l'avons vu précédemment, les deux derniers se sont avérés incapables d'extraire du fluide
des structures imprégnées. Lorsque les gouttes sont déposées, la pression capillaire qui retient
le fluide dans les pores disparait pour les zones re-emplies. De plus, la quantité rajoutée et
celle perdue représentent 110 mg (49 mg de I'échantillon poreux +63 mg rajoutés). Le substrat
poli miroir voit sa masse s'accroitre de 130 mg, soit un bon accord.

Ainsi, malgré le flux amorcé au travers de la matrice poreuse, les effets capillaires des
pores, dont le diameétre est élevé puisqu'il s'agit d'acier poreux, demeurent suffisamment forts
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pour équilibrer I'effet Marangoni. lIs stoppent I'écoulement créé par rajout de lubrifiant sur la
face supérieure de la structure poreuse. Le lubrifiant est donc principalement piégé au cceur de
la structure poreuse comme dans les expériences précédentes. Un échange de lubrifiant peut
se produire entre le réservoir et son environnement. Cependant, le taux d'imprégnation n'est
pas modifiable par I'effet Marangoni. Ce constat établi pour l'acier poreux est d'autant plus
valable pour les autres structures poreuses dont le diametre de pore est plus faible.

V- Evaluation dynamique de l'apport par des structures
poreuses imprégnées

1- Etude de la centrifugation

L'objectif est de déterminer si la rotation autour d'un axe d'une structure poreuse
imprégnée a saturation est capable d'extraire le lubrifiant qui y est stocké.

a- Mise en ceuvre expérimentale

Des anneaux poreux imprégnés d'huile ont été mis en rotation autour de leur axe a des
vitesses entre 350 et 5600 tr/mn. Les essais ont été réalisés a température ambiante. La durée
des paliers de vitesse était adaptée en fonction de la perméabilité et de la porosité des
matériaux : 2 mn pour l'acier 316L et la résine phénolique base tissu (a 350, 700 et 5600
tr/mn), 5 mn pour le polyimide, 40 mn pour le nitrure de silicium, 50 mn pour la résine
phénoliqgue base papier. Plus la structure est poreuse, plus la durée de centrifugation est
courte. Les expériences sont conduites a température ambiante.

Un dispositif expérimental, schématisé Figure 5-23, a été développé pour la
circonstance. Le lubrifiant expulsé des pores par centrifugation est récupéré par le collecteur
d'huile ou il est absorbé par un papier. La détermination de la quantité de fluide perdue est
obtenue par pesée des échantillons poreux.

collecteur d'huile

anneau poreux

moteur

Figure 5-23.: schéma de la bague poreuse imprégnée a saturation et centrifugée

b- Résultats et discussion

Les résultats, rassemblés sur les Figures 5-24 a et b, montrent trois comportements
distincts :
- les résines phénoliques imprégnées libérent du lubrifiant a toutes les vitesses au-dessus de
700 tr/mn.
- I'expulsion de fluide a partir de I'acier 316L poreux ne survient que lorsqu'un seuil de
vitesse angulairay, a été dépasse. Des tests complémentaires ont été conduits avec ce
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matériau poreux imprégné afin de déterminer plus précisémelitse situe entre 900 et
1000 tr/mn pour le perfluoropolyalkyléther linéaire et entre 1500 et 1600 pour le
cyclopentane ramifié (Figure 5-25). Ces valeurs correspondent a la détection visuelle
d'huile sur le collecteur.
- Le nitrure de silicium et le polyimide ressuent la méme quantité de lubrifiant au-dela de
1400 tr/mn, quelle que soit la vitesse de rotation.

De plus, un film de lubrifiant se forme toujours sur la surface extérieure des anneaux

poreux avant quex, ne soit atteint, puis I'nuile est expulsée sur le collecteur.

=
e
|

---------------------- 04 _
—t—papier phénolique papler

=

[

Ln
|

== fissu phénoliqae
R3] C S
0,25 + =w=acter S16L. = - ---m-m--- oo

=
[}
|

i R

[} [

[SER i 0]

wn (%] L)
1 1 1

8 A R ——

=
|

-

0,05 4------ 4% A L EEEEEEEEE
R
1] 1a00 2000 3000 4000 5000 6000
o (tours.m-1) 0 1000 2000 3000 4000 5000 4000

o (toursion-1)

masse centrifugée curmulée (g)
-
[ 35
1
B

BOT - - s e e e BOT — -
7O+ -l |-

]
o

B0t -| |-

D
o
L

504 | |-

a1
o
'

404 | |-
0+ |- |

N
o
|

% total perdu
% total perdu

w
o
L

204 - |-

N
o
L

SR N

PI Si3N4 acier

104 |-+ |- == — -

]
L

o
i

PPH TPH PI Si3N4 acier PPH

c d
Figure 5-24.: masses cumulées et pourcentages centrifugés respectifs
par les différentes structures poreuses imprégnées de
(a, c) perfluoropolyalkyléther linéaire, (b, d) cyclopentane ramifié

Dans le cas de la résine phénoligue base papier, entre 60 et 75 % du lubrifiant
initialement présent dans et sur la structure poreuse ont été centrifugés sur le collecteur
d'huile. Seules trois vitesses ont été testées avec la résine phénolique base tissu. Le
pourcentage €éliminé rejoint celui des autres matériaux poreux centrifugés aux cing vitesses.
Ceci s'explique a nouveau facilement par sa faible porosité (respectivement 3 et 0,3 %). La
centrifugation consiste a conduire du lubrifiant au voisinage de la surface de la structure
poreuse. Il est donc plus facile de I'en expulser puisque les effets capillaires liés a la porosité
sont plus faibles (moins de pores et peu de connexions entre eux).

Pour la céramique comme pour le polyimide, le flux de lubrifiant n'apparait qu'a partir
de 1400 tr/mn. Au dela de cette vitesse, la quantité d'huile expulsée est indépendante de la
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vitesse. Or, nos essais ont été conduits sans régulation thermique. La température du support
des anneaux poreux augmentait avec la vitessé5(TC pourw=1400 tr/mn). Un film de
lubrifiant se forme sur la surface périphérique externe de l'anneau poreux, certainement
cause de différentiels thermiques. Nous nous trouvons alors dans une situation analogue
celle rencontrée lors des essais de migration.

Avec Vig= 3.6 cm, ®y10=25 %, Mhae 8.30 g, Pmar™ 3.20 g.crit, T-To= 25°C,
I'équation (5-24) donnAV+= 20 ul d'huile, i.e. 30 mg, proche de la valeur expérimentale (56
mg pour le SiN4, et 25 mg pour le polyimide, a 1400 tr/mn). Cette huile "libre", en raison des
phénomenes d'expansion thermique, est centrifugée quand la vitesse de rotation croit, comme
c'était le cas avec les résines phénoliques.

a
a

Lors d'expériences complémentaires avec un nombre de vitesses de rotation plus
important, un seuil net en vitesse angulaire est apparu pour lI'observation d'un flux centrifugé
dans le cas de l'acier poreux (Figure 5-25). Il correspond au début a I'expulsion de fluide par
'anneau poreux. La quantité centrifugée croit avec la vitesse de rotation contrairement aux
autres matériaux.
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Figure 5-25.: mise en évidence de seuils de centrifugation pour l'acier poreux imprégneé

c- Développement d'un modele analytique

Nous proposons ici un modéle analytigue pour expliquer ce seuil. Celui-ci suppose que
jusqu'a une valeur limitey, la pression de Laplace au niveau des ménisques permet
d'équilibrer la force d'inertie centrifuge, bloquant ainsi le flux. Nous avons développé un
modele de comportement d'un lubrifiant dans une structure poreuse lorsqu'elle est soumise a
une centrifugation. Il s'appuie sur les travaux antérieurs de[B&Jasur les aspects généraux

de I'écoulement d'un fluide dans une structure poreuse, et ceux de (utstkaur les

paliers poreux. L'objectif est de connaitre, au moins de maniere grossiere, la quantité de fluide
libérée par cette action. Pour cela, nous avons considéré une bague poreuse imprégnée a
saturation d'un fluide de viscositg de rayons intérieur et extérieur respectifetrr, de
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hauteur#, tournant autour de son axe de révolution noté [Oz) a la vitedse géométrie du
probléme se préte a l'utilisation de coordonnées cylindriques.

On considére un milieu poreux de porosité volumique ouverteSoit un pore
élémentaire sous forme de tube de section non constante et dont la forme est représentée sur la
Figure 5-26.

m

ligne de courantq)

axe du capi

d-—-*gr-

Figure 5-26.: schéma d'un tube capillaire d'apres B&&}

Dans ce capillaire, le comportement de fluide se détermine a l'aide de I'équation de
Navier - Stokes, en supposant le fluide visqueux et incompressible :

—

phuile'% = —grad(P) + 5 p,.f, +div (P) (5-25)
2 -

avec Z p,.f4 = (sommedesforcesvolumiques,
a

div(p #( tenseudesforcesvisqueusek

E _6_U+ (U grad) Uet = vitessalufluide)

Dt ot
On se place dans le cadre de la description et des notations dé&ear div (P) désigne la
densité de forces liée a la viscosité. La force résultante par unité de volume esRnotée

L'expulsion de fluide est supposée purement radiale, parallelement au vectelans le
systéme de coordonnées choisi. Le fluide est entrainé par la rotation mais ne circule pas de
facon circonférencielle. Alors d = r.w. Supposons que la force visqueJéeen un point N

soit proportionnelle a la vitesse volumique moyenne en ce point et soit dirigée dans le sens
opposé au mouvement. Notons B la "conductance” d'un pore. Elle représente la capacité du
fluide a circuler dans le pore. Plus cette conductance est faible, plus la force visqueuse est
importante. Cette force visqueuse chiffre la résistance du cisaillement du fluide a la paroi du
pore. Celle-ci s'atténue avec la distance par rapport a la paroi. Mais étant donnée |'échelle a
laquelle le fluide évolue, ces effets sont d'autant plus marqués.

On obtient doncR=—%.Ur, ou U, représente la vitesse moyenne dans le capillaire

considéré dans la direction donnée gar
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Si nous reprenons l'équation de Navier - Stokes en projection sur la direction

d'écoulement, , avec les hypothéses de symétrie et de sens d'écouleméntL 0)

pour une courbure et une tortuosité de l'axe du pore petites devant Ies changements de la
section du pore, il vient :

D?U Cy U ouU, O0_ GPdrdcr , dr do

n
= o 07—, —U -

S eto se rapportent respectivement a la vitesse selon lI'axe du pore et selon le sens de
I'écoulement (Figure 5-26).

ST ... oU s L
Le terme d'accélération convective,. ar est considéré comme négligeable devant les
r

forces visqueuses. Une moyenne est alors réalisée sur la section du pore puis sur un volume
poreux représentatif. Dans ce volume poreux représentatif, seule une fragtaw est
occupée par le fluide. Or, comme cette équation est ramenée a l'unité de volume, I'équation
d'écoulement du fluide devient alors :

phuneE_a —_ _
n t n ar n ®o,

W (5-27)

B, T, sont respectivement la conductance et la tortuosité radiale moyennes du volume poreux
représentatif.

Nous nous placons dans le cadre d'un régime stationnaire%iéit:. 0. Nous pouvons alors

écrire :U, =——", — L Thule
n o n &
Ainsi, si le terme d'inertie est négligé et en assimilant le prdldjt & la perméabilité K du

milieu poreux, nous retrouvons bien la loi de Darcy. A l'aide de cette approximation,
I'équation donnant I'écoulement radial d'un fluide incompressible et visqueux dans un milieu
poreux en rotation a la vitesse angulaidevient :

oP + Phui
U =— Thuie (2 y -
R s (5-29)

Le comportement du fluide est donc décrit par I'équation de Navier-Stokes ci-dessus et

I'équation de continuité div()+0. Nous obtenons alors le systéme suivant (d'aprés les
hypothéses faites, H0 et Uy=rw) :

— K 6P K ph i
U =- uile ()2 r .
r n ar N’ o, (5-29)
9 —
™ (rU,)=0 (5-30)
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1*"cas : U, =0. Alors avec la géométrie considérée en Figure 5-26, on peut considérer que la

pression capillaire permet d'équilibrer les effets centrifuges. On se place dans le cas d'un flux
uniquement radial et avec des ménisques hémisphériques. La pression du fluide a la surface
du fluide dans les pores situés sur les rayons extérieur et intérieur peuvent s'écrire avec la loi
de Laplace. Le gradient de pression capillaire moyen retenant la fluide dans les pores est en
premiere approximation considéré comme égal a la différence des pressions divisée par la
différence entregret i. Il s'écrit alors, en supposant I'angle de mouillage nul :

P - 4y, - (5-31)
dor mnoyen Ifpore'(re - rl)
Il vient donc :U, =— + Pre (2
Dar |jwyen (‘pV
Lorsque 41y ph“"e. I, la force centrifuge est maximale pour le rayon extérieur de

rpore(re - r|) ()
'anneau poreux en rotation. Nous en extrayons une vitesse de rotatian. ®Fudlessous de
laguelle le fluide n'est pas centrifugé

1
PYiv - H (5-32)

~2[]
thulle pore* I’e (I’ r) H

2°cas : U, #0. Le fluide est alors centrifugé par la surface extérieure de I'anneau poreux. Les

ménisques des pores a ce niveau sont alors "crevés", dgm® Pl(fintégration de I'équation

.= Ur (r| )'ri
r

de continuité conduit AU . Soit p la coordonnée radiale de la frontieére intérieure

du fluide dans lI'anneau poreux. Cette frontiere évolue au cours du temps et la conservation du
débit donne :

— o~ U r(re)'re (5'33)

En reportant cette expression dans I|'équation de Navier-Stokes, et avec l'équation de
continuité, nous obtenons la vitesse d'expulsion du fluide du milieu poreux :

_ 'phwlew (r _r)
U, = > ,pourw> w;, (5-34)

. o I Al { r
En premiére approximation, nous pouvons ecrnté:—r' - 0 donc Ingi%—e—l quand §
e i o
2
tend versd En reprenant I'expression de la vitesse, on extrait I'expressigreméonction du
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temps. Le temps de vidanggidqe COMpléte de I'anneau poreux s'obtient pgarer Il vient
donc :

20 Har
tvidanae n € 5-35
dange p.O)Z.K He +ﬁ % ( )

En considérant les caractéristiques des lubrifiants a 20°C données dans le Tableau 3-1, les
tensions de surface du Tableau 4-3, une perméabilité Kferfpun rayon de pore de 5 um,
et pour ;=50 mm et =40 mm, on obtient un temps de vidange d'environ 10 heures.

Lubrifiant perfluoropolyalkyléther | cyclopentane ramifié
matériau modéle |  exp. modéle exp.
- @, (tr/mn) - | - | )
AT 1 e ma= 15 pm °%9 900-1000 70 | 2500
I masque pal :
. I'expansion
_ ;. (tr/mn) _ ! \ _ ' non
polyimide f ore moyer0,5 KM =4690 therdTJ'qUe =8350 . accessible
i lubrifiant :

Tableau 5-3: seuils théoriques et expérimentaux de centrifugation

La comparaison entre les valeurs théoriques, calculées a partir de I'équation (5-32) avec celles
expérimentales est assez bonne. Les valeurs des caractéristiques des lubrifiants et des
structures poreuses considérées sont celles a 20°C. Ces valeurs expérimentales sont proches
mais plus faibles que celles théoriques en considérant le rayon de pore moyen. Or, les
matériaux poreux ont une distribution de rayons de pores. Avec le rayon de pore maximal
obtenu par porosimétrie mercure, et qui correspond a la pression de Laplace la plus faible,
l'accord entre le modéle et I'expérience est alors meilleur.

Cependant, la transition entre I'absence de flux et la détection de celui-ci est sans nul
doute plus complexe, avec plusieurs seuils. Le premier d'entre eux correspondrait
approximativement a celui déterminé par I'équation (5-32), en considérant le rayon de pore
maximal de la distribution. Au-dela de ce seuil, 'anneau poreux se recouvre d'un film de
lubrifiant ressué a la périphérie. Or, la surface extérieure de l'anneau poreux comporte
toujours un certain nombre de défauts, notamment des aspérités. Ces derniéres provoquent
une rétention du lubrifiant ressué et constituent des zones d'instabilité de la surface du film
d'huile. La vitesse de rotation croissant, ces défauts sont amplifiés et tendent a former des
digitations. Celles-ci peuvent étre rompues si une énergie supplémentaire est 4ppaftée
et/ou en raison de I'accumulation de fluide. Ce second seuil pourrait correspondre a la vitesse
pour laquelle les premieres gouttes de fluide sont expulsées vers le collecteur (Figure 5-23).

Les seuils pour le polyimide n'ont pas pu étre mis en évidence. En effet, celui pour le
cyclopentane ramifié est trop élevé (plus de 8000 tr/mn), alors que celui pour le
perfluoropolyalkyléther est masqué par I'expansion thermique du lubrifiant. Pour le nitrure de
silicium poreux, le rayon moyen de pores étant de 0,17 um, le seuil dépasse les 10000 tr/mn.

2- Modélisation de la circulation de fluide dans une cage
poreuse
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a- Approche du probléme

Mise en équations de I'écoulement entre |a bille et la cage poreuse

L'apport de fluide par migration est assez réduit. La centrifugation implique qu'un seulil
de rotation soit franchi afin de vaincre les effets capillaires. Notre objectif est alors de
déterminer si des échanges de fluide entre la cage poreuse et les corps roulants sont alors
possibles. En effet, un matériau poreux autorise la circulation de fluide au sein de sa structure
sous l'action de gradients de pression entre les faces extérieures. Cet aspect, initié par Morgan
et Cameron pour les paliers porefl64], a été étudié encore récemmétts, 159] Les
gradients de pression sont générés par la rotation de I'arbre (Figure 5-1). L'excentration de ce
dernier dans le palier permet de former des zones de convergent et de divergent, permettant
I'écoulement du fluide a travers les pores. Or, dans le cas d'une cage poreuse, nous retrouvons
une configuration voisine de celle du palier poreux. Une mise en évidence de cette circulation
du lubrifiant dans la cage a été tentée ainsi que nous l'avons signalée au I-1-c.
Les écoulements décrits par les équations de Reynolds (5-7) (fluide entrainé par la bille) et de
Darcy (5-6) (fluide dans la structure poreuse) sont évidemment couplés. Notre objectif est de
déterminer si les gradients de pression hydrodynamiques générés par la rotation de la bille
sont capables de provoquer une circulation de fluide a l'intérieur de la cage poreuse. Afin de
simplifier cette premiere approche, le systeme est supposé bidimensionnel. De plus, la
cinématique de la bille a été simplifiée. La bille a été choisie de forme parabolique. Cette
hypothése est applicable car I'épaisseur de la cage est suffisamment inférieure au diametre de
la bille. De plus, afin de simplifier la programmation, la forme de la cage est décrie par une
droite. Le convergent est par conséquent accru et les pressions hydrodynamiques générées
amplifiées. Son axe de rotation est parallele a I'axe de la cage. Le guidage de la cage est réalisé
par les billes. Enfin, on suppose que les billes ont toutes le méme comportement, rendant ainsi
le systeme périodique. On néglige le glissement entre la bille et la bague, ainsi que les
déformations élastiques des corps. On obtient alors les schéma des Figures 5-27.

cage poreuse

(b) : assimilation a un palier infiniment long : probléme bidimensionnel
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Partie gauche

Partie droite

\

Cage poreuse

A,

i
t
t
i
1
1

<> < —
?C'e: H c+e

(c) : modéle bidimensionnel de la bille dans son logement
Figure 5-27.: schémas de la bille dans son logement pour la modélisation de
la circulation de fluide dans la cage poreuse

position vecteur_v_itesse du press_ion du
lubrifiant fluide
c jeu radial
bille e excentration de la bille U, projection sur x'x
Ty dans son logement V, composante sur y'y
(indicee 1) . : .
R rayon de la bille w la vitesse angulaire
b paramétre de courbure
film de lubrifiant n viscosité conditions d aglherence anx Pa, Py
parois
d épaisseur
cage poreuse L longueur de I'élément U, projection sur x'X p*
(indicée 2) poreux entre deux billes| Vi composante sury'y
consécutives

Tableau 5-4: parametres géométriques et cinématiques d'une bille dans son logement

Le film lubrifiant est supposé continu entre la bille et la cage. Dans le systeme d'axe
représenté Figure 5-27 et pour les parametres décrits dans le Tableau 5-4, les épaisseurs de
lubrifiant respectivement a droite et a gauche de la bille s'écrivent alors :

he=(c+e)+h.X (5-36)
hy=(c-€)+b.% (5-37)

b est un paramétre ajustable pour modifier la géométrie de la bille. Il a la dimension de
I'inverse d'une longueur. On se place dans les conditions d'adhérence de I'huile sur la surface
de la bille et de continuité de la vitesse entre le film lubrifiant et I'entrée de la cage poreuse. Le
modele ainsi bati se veut conservatif en quantités de fluide échangées antre le film et le milieu
poreux. D'autre part, la pression du fluide sur ses surfaces libres (pores débouchants et
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lubrifiant seul), la pression est prise égale a une pression de référence. Les notations sont les
suivantes :

En considérant le choix de la géométrie de la bille et en supposant Karigible, les
coordonnées de la vitesse du fluide s'écrivent :

Tille @

U, =28 -
e (5-39)
= U, b, g—: (5-39)

La conservation du débit dans la cage poreuse (fluide incompressible) associée a la loi de
Darcy décrivant I'écoulement du fluide dans le milieu poreux conduisent a :

P+ o°P*
aXZ + ayz =0 (5-40)

L'équation de Reynolds de part et d'autre de la bille s'écrit :

9 E(hd+6Kh )anH— a (U, h, +1ZK%% a droite (5-41)
_%hg+6Kh E 6. ai(u hg) 12K%%:_L a gauche (5-42)

La perméabilité des structures poreuses est de I'ordre ed100™® m? sauf pour I'acier

316L (Tableau 5-1). La porosité des paliers poreux est généralement'd&010 m*
L'épaisseur de lubrifiant reste de l'ordre du micrometre. Le terme 6.K.h est donc négligeable
devant celui ent |l vient donc :

a 3 an a ?* R )
U, h,)+12K. droit -

g ™ E: U2 -12K. %% a gauche (5-44)

Nous sommes donc face a un couplage entre I'équation de Reynolds et celle de Laplace. La
détermination de la pression dans le film lubrifiant & gauche et a droite de la bille par
I'équation de Reynolds permet de connaitre la pression aux frontieres du milieu poreux. On
détermine alors la distribution des pressions dans la cage avec I'équation (5-40). Il est donc
possible d'évaluer les gradients de pression et par conséquent les débits dhuile qu'ils
engendrent. De plus, le film est supposé continu entre la bille et la cage mais est soumis a une
dépression. Or, la résolution de I'équation de Reynolds en fonction des conditions choisies
peut conduire a des pressions négat[8€$. Cette dépression se manifeste en pratique par
une rupture du fluide lubrifiant. Il s'ensuit que la condition aux limites est particuliere dans
cette zone, appelée zone de cavitation. On considérera qu'il s'agit d'un mélange d‘air et d'huile
en provenance du film. La pression sera donc ramenée a la pression de référence dans ces cas-
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la, choisie comme égale a zéro. Les huiles utilisés dans les applications ont en effet une
tension de vapeur saturante suffisamment faible pour justifier ce choix.

Choix de la méthode de résolution numérique

L'élément poreux est découpé selon un maillage de m points selon x'x et n points selon
y'y. Les différentielles sont exprimées en employant la méthode des différences finies
centrées. Les équations étant couplées, la résolution est itérative. La solution de I'équation de
Reynolds dans le film lubrifiant sert de conditions aux limites dans le milieu poreux. La
résolution des équations discretes se fait a I'aide de la méthode de Gauss-Seidel. L'algorithme
est présenté Figure 5-28.

Saisie des données
cage (dimensions, jeu radial, excentration, perméabilit¢)
lubrifiant (viscosité)
bille (rayon, vitesse)
parameétres du calcul

»

»| itération de la boucle principale

v

équation de Reynolds a droite et a gauche de la bille
- Py(i), Pg)) (1 <i<n)

test de convergence

)

Pissi P
ma% itérationk+1 itérationk < 51
itérationk

équation de Laplace
- P*(ij)(1<isn,1<j<m)

test de convergence

‘JP érationk+1 = P itgrationk I <3,

P itérationk

ma.

relaxation de la
boucle principale A
| Calcul des débits |

Figure 5-28.: algorithme de résolution

b- Résultats numériques

Les parametres variables de cette modélisation simplifiée sont : la perméabilité de la
structure poreuse, la vitesse de rotation, le jeu radial et I'excentration de la bille dans son
logement. Considérons une vitesse de rotation de 100 tr/mn pour I'arbre auquel le roulement
est fixé, le diamétre étant représentatif d'un roulement pour application spatiale (Tableau 3-4
du Chapitre 3), la vitesse de rotation de la bille est donnée par I'expif@€pn
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: . o1 d N e OB
(vitesse de rotation de la bill®)=.—"— w, A~ 5" H [ (5-45)
2lyie H dr, H

dn, est le diamétre du cercle sur lequel s'effectue le mouvement des billes. Il est pris égal a
50.10° m. Pour une rotation de I'arbre de 100 tr/mn, la rotation de la bille est de 5b rad.s
environ. Le Tableau 5-5 rassemble la gamme dans laquelle chaque parametre varie.

parametre gamme
perméabilité K (i) 10734 10"
jeu radial ¢ (um) 5a 100
excentration relative e/c (% 0ab50
vitesse de rotation (rad's 50
diamétre de la bille (m) 5.10

Tableau 5-5: parametres de la modélisation
de la circulation de lubrifiant

Le jeu radial dépend aussi étroitement du mode de guidage de la bille. Il est trés grand pour
des guidages par bagues mais devient de I'ordre du micrometre avec un guidage par billes. Le
paramétre le plus influent est bien entendu la perméabilité. La Figure 5-29 montre la chute de
la pression dans la partie gauche du film lorsque K dépass& sni0La pression diminue de
maniére significative pour des perméabilités supérieures &*nf0 Cela implique un débit
significatif dans I'élément poreux. Il en est de méme pour l'excentricité. Plus la bille est
décalée dans son logement, plus la pression dans le film continu et le flux entrant dans
I'élément poreux de ce co6té sont élevés.

)0 -

) oL 1

4EA+D4 —+¥=0 -----
——K=10e-12 2

4E+04 ——K=10e-13m2 ~~" 7"

3E+04 —K=10e-14m2
—— K=5¢e-14 m2

IE+04 A ——K=10e-15m2 _____
——K=10e-18 m2

ZE+04 + ——K=10e-17tm2 -----

/ —— K=10e-18 m2

2EAD4 o - - - i

1E+04 |- - R .

SE+03 4 -f- - O REEEEEEEEEEEE

0 20 40 60 20 100

Figure 5-29.: évolution de la pression dans le film lubrifiant en fonction de la perméabilité
pour les parametres du Tableau 5-5 avec ¢c=10 pm et e/c=50 %

Ainsi que nous l'avons signalé, il y a plusieurs parameétres variables dans cette simulation.
Cependant, certains cas de figure ne sont pas réalistes (jeu radial nul) ou peu pertinents. En
effet, nous ne pouvons imposer pour l'instant une excentricité variable dans le temps et/ou
d'une bille a l'autre. Or, dans un roulement, il est clair que toute les billes n'ont pas le méme
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comportement dans tous les logements de la cage. D'autre part, la résolution de I'équation de
Reynolds fait intervenir le paramétre adimensionné.Kdcet ¢ sont donc liés. Une valeur de
K permet de déduire un domaine de valeurs de ¢ pour accéder aux débits de fluide et
réciproquement. Nous nous proposons de déterminer en combien de temps ces débits
permettraient d'alimenter le jeu bille cage ou bien de reformer un film complet sur la bague et
les éléments roulants.

Nous avons choisi deux cas extrémes qui correspondent aux perméabilités de l'acier
poreux (K=10"% m?) et du polyimide (K10° m?), pour un jeu de 10 pm. L'excentricité est de
25 %. La Figure 5-30 donne la répatrtition des isobares dans I'élément poreux. La répartition
des pressions permet donc une circulation du lubrifiant a l'intérieur du milieu poreux et vers
les corps roulants, notamment dans les zones de cavitatign (g9 et sur les faces
paralléles aux bagues £ Qsp)).

partie  gauche en

y Qeng contact avec une bille Qug
100 0
30000
0 20000-==25000 20000
soor 5000
* \
10000
. 0 C
bague extérieure 6 | 5000 5000 bague intérieure

5000

40 4

20 [:::::i:> (?Sp

5000

0 5000

L N,

20 40 60 80 100
Qsod partie droite en contac Q
avec une autre bille end

Figure 5-30.: isobares du fluide (en Pa) dans I'élément poreux pour #¥=if) c=10 pm,
elc=25 % et les autres parametres donnés dans le Tableau 5-5.

Nous avons adopté une approche bidimensionnelle. Aussi, bien que toutes nos données
soient dans le systéme d'unité international, les débits sont linéiques et s'exprimést k@ m
contact bille - cage est non conforme puisqu'il s'agit d'un alésage cylindrique. Etant donné que
le probléme est plan, il s'agit de volumes linéiques &n m

Dans un premier temps, nous allons considérer que les bagues (rayon de la bague
intérieure : 40 mm, rayon de la bague extérieure : 50 mm). On suppose qu'elles sont
alimentées par les flux sortant des faces supérieure et inférieure de I|'élément poreux
(respectivement g et Q) et sont recouvertes d'un film lubrifiant de 1 pm d'épaisseur.
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Ensuite, les jeux de la bille dans son logement sont comblés grace aux flux venant des
faces en contact avec la billesgga droite, @y,ga gauche).

A l'aide de ces débits, nous évaluons les temps nécessaires pour renouveler au moins
une fois le volume de fluide sur les bagues et dans les jeux du logement d'une bille. Le
Tableau 5-6 ci-dessous donne les valeurs pour le c6té gauche de la bille. Pour cela, le
lubrifiant sur les bagues est découplé de celui présent sur les billes.

acier poreux polyimide
"volume" de lubrifiant
sur les bagues : 5,652.10" m? 5,652.10 m?
2-Tl--(Rbague ext‘!'Rbague inr)h
QspstQspi 1.278.10 m’/s | 4.011.13° m?s
temps nécessaire au 4.422 s ~1410 s = 24 mr
renouvellement
"volume" libre entre
la cage et la bille : 7,583.10" m? 7,583.10" m?
(c-e)d+b.d/12
Qspo 1.866.10 m’/s | 8.169.10" m’/s
temps nécessaire au 4.064.1G s 0,928 s
renouvellement

Tableau 5-6: temps de renouvellement du lubrifiant par I'élément poreux

L'élément poreux est donc en mesure de renouveler le lubrifiant au niveau des éléments
roulants, mais plus difficlement celui des bagues. Cette propriété est en accord avec
I'expérience conduite au IlI-2-b, ou seul l'apport de lubrifiant avait permis d'extraire du
lubrifiant stocké dans le réservoir poreux sous forme d'échange.

Cependant, cette approche reste pour l'instant trés exploratoire. Elle prouve que sous certaines
conditions, une circulation de lubrifiant est possible. La géométrie de la cage a été
volontairement déformée, causant une amplification des débits dans I'élément poreux.
Plusieurs points sont a approfondir afin de mieux comprendre le comportement des cages
poreuses :

- coupler les débits de lubrifiants entrainés d'une bille vers la piste et d'une bille a l'autre,

- affiner le point de formation du film complet dans le convergent (hypothése d'Elrod)

[80],

- calculer forces issues des pressions hydrodynamiques. Leur évaluation montrerait si

elles plaquent la bille sur la cage, rompant le régime hydrodynamique,

- prendre en compte un mouvement de rotation plus complexe de la bille,

- rompre la périodicité en introduisant un mouvement erratique pour chaque bille dans

son logement,

- moduler la perméabilité de la cage poreuse,

- utiliser une approche tridimensionnelle.

V- Conclusion

Les effets capillaires dus a la rugosité du substrat en acier Z100CD17, et l'effet
Marangoni ne parviennent pas a extraire de maniére significative le lubrifiant piégé dans la
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structure poreuse. lls provoquent seulement la formation d'un film d'huile (par des
phénomenes d'expansion thermique) ou completent celui déja présent avant I'expérience. Ce
fluide reste en majorité piégé a l'interface entre la structure poreuse et le substrat. La rugosité
de la surface en contact avec la structure poreuse et la durée de I'expérience n'‘ont aucune
influence sur la quantité de lubrifiant extraite. Les effets capillaires retenant le lubrifiant dans
les pores du réservoir peuvent étre vaincus en réimprégnant la structure de lubrifiant. Il s'agit
de l'unique cas de figure ou du fluide a été extrait et a migré loin du poreux. Cependant,
lorsque le surplus d'huile a migré, les effets capillaires bloquent tout écoulement.

Dans les deux cas, le volume extrait représente un pourcentage significatif pour les
résines phénoligques, dont la porosité est faible. Cependant, la majeure partie du lubrifiant
disponible avec les autres structures poreuses (polyimide, nitrure de silicium, acier 316L) reste
piégée dans les pores. Ni la rugosité du substrat, ni un gradient thermique ne semblent
influencer les pertes de fluide. Ces derniéres ont été reliées au mouillage, a la pesanteur et a la
différence entre les expansions thermiques du réseau solide et du lubrifiant. Quelques
expériences supplémentaires ont été conduites en couplant la rugosité et le gradient thermique.
Elles ont confirmé les tendances déja reportées.

Cependant, considérons la valeur moyenne de la masse de perfluoropolyalkyléther
linéaire extraite, soit 30 mg. Cela représente alors un volume de {@miron. La surface
des billes d'un roulement pour des applications spatiales est proche de®l1Zeim
représente, en supposant que cette huile constitue un film uniforme, une épaisseur de 0,3 pm
environ. Cette quantité est donc suffisante dans ces conditions pour former un film
élastohydrodynamique si elle reste localisée sur les pistes et les billes du roulement.

La centrifugation d'un milieu poreux imprégné a permis d'extraire du lubrifiant.
L'expérience a mis en évidence l'existence d'un seuil dans la vitesse de rotation en-dessous
duquel aucun flux sortant n'apparait. Ce seuil a pu étre théoriqguement démontré et est
directement lié a la distribution des rayons de pores.

La circulation du fluide sous l'action de gradients de pression hydrodynamique semble
possible et permet de renouveler en quelques secondes a quelques minutes le lubrifiant présent
sur les éléments roulants. Ces durées sont d'autant plus courtes que la perméabilité est
importante et le jeu radial faible. Cela implique donc une sous-alimentation du mécanisme.
Ces résultats confirment les observations et tentatives passées de circulation de I'huile au sein
d'une cage poreuse. Elles impliqguent que I'exploitation de ce phénoméne nécessite la maitrise
de l'usinage du logement des billes sur une cage (conformité du logement par rapport a la bille
ou forme conique, porosité maintenue ouverte, jeu faible).

Parmi les cing matériaux retenus dans notre étude, deux d'entre eux n'‘ont qu'une
porosité surfacique qui n'est pas exploitable. Les trois autres possedent une porosité ouverte :
le polyimide, le nitrure de silicium et I'acier 316L. lls sont capables de stocker un volume de
lubrifiant au moins égal au quart de leur volume macroscopique. Le polyimide est déja utilisé
pour des applications spatiales et sa perméabilité favorise la circulation du fluide sous I'effet
des gradients de pression. L'extraction de fluide a partir du nitrure de silicium peut étre
réalisée par des phénomeénes de différentiels thermiques et constituerait ainsi un bon réservoir
statique sollicité uniqguement quand le besoin de lubrifiant apparait. L'acier 316L ets utilisable
pour des basses vitesses. Il est moins déformable qu'un polymere et par conséquent moins
sujet a un "matage” des pores.

164



Aspects globaux et locaux de la mise en ceuvre de la lubrification fluide en ambiance spatiale

Si nous nous en tenons a la quantité de fluide libérée, les structures poreuses
permettent de fournir suffisamment de lubrifiant dans un roulement a billes. Cependant, les
difficultés pour les mettre en ceuvre sont importantes : mise en forme en maintenant la
porosité ouverte, nettoyage, imprégnation avec le lubrifiant et manipulations. Une
lubrification classique avec une graisse est peut-étre suffisante. D'autre part, seule la
centrifugation permet d'extraire le fluide de maniere contrélée et prévisible. Cette particularité
pourrait étre mise a profit pour des applications grande vitesse. La circulation du lubrifiant au
sein d'une cage poreuse demande la prise en compte d'un modele plus proche de la réalité pour
déterminer son réle potentiel.
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Conclusion générale

L'objectif de ce travail a été d'étudier individuellement les phénomeénes en jeu dans la
lubrification fluide en ambiance spatiale afin de mieux comprendre et la mettre en ceuvre dans
des roulements complets.

Le nettoyage des surfaces et le comportement rhéologique et tribologique des lubrifiants
comptent parmi les questions incontournables lorsqu'on aborde la lubrification fluide.

En particulier, un remplagant des CFC a été choisi et répond aux contraintes exposées
dans le chapitre 2. Il s'agit d'un azéotrope de décafluoropentane et de trans-1,2
dichloroéthylene. Il a conduit, a l'aide d'un nettoyage en phase vapeur, a un état de surface
reproductible en termes de contamination moléculaire et de tension de surface. L'évaluation a
porté sur des contaminants modéles représentant ceux rencontrés par des organes mécaniques
en Z100CD17 utilisé dans les applications spatiales. Cette évaluation nécessiterait également
des essais de compatibilité sur d'autres métaux plus sensibles a la corrosion ainsi que sur des
polymeéres afin de déterminer la polyvalence de ce solvant.

Deux lubrifiants pour ambiance spatiale, un perfluoropolyalkyléther linéaire et un
cyclopentane ramifié ont fait I'objet de caractérisations rhéologiques poussées. Dans le
chapitre 3, le caractére newtonien du cyclopentane ramifié a été confirmé dans un domaine de
taux de cisaillement étendu. Nous avons par contre montré que le lubrifiant fluoré possede un
caractére non newtonien pour des taux de cisaillement supérieurss, $Gccompagnant
d'une chute de pres de 50 % de la viscosité.

Les mesures par interférométrie optique et analyse d'images conduisent a des épaisseurs qui
correspondent aux prédictions des modeles de Hamrock et Dowson (centre du contact) et de
Moes, Venner et Chevalier (épaisseurs minimales) pour le cyclopentane ramifié. L'épaisseur
minimale diminue brutalement pour le cyclopentane ramifié pour des vitesses de quelques
cm.st & 60°C. Cette chute serait imputable & l'autophobie qui entraine un démouillage. Le
perfluoropolyalkyléther linéaire ne suit aucun des deux modeles cités, confirmant son
caractére non newtonien. Un changement pour les épaisseurs minimales, dans des conditions
similaires a celles du cyclopentane ramifi€, s'opere a partir de 25 nm pour une vitesse de 5
mm.s’. Ce phénoméne est la manisfestation du cisaillement en amont du contact. La
lubrification et la protection des surfaces des pistes et des billes d'un roulement ne sont donc
plus aussi bien assurées dans ce domaine des basses vitesses.

Deux procédés de maintien et d'apport continu de lubrifiant, propres a la lubrification
fluide en milieu confiné, permettant de limiter les pertes de fluide, ont été également
approfondis.

Le premier consiste a employer des revétements non mouillants, généralement des
polyméthacrylates fluorés. Si leur efficacité est prouvée depuis longtemps, il restait a vérifier
leur compatibilité avec les lubrifiants. Dans le chapitre 4, nous avons montré une
solubilisation partielle du polymere par I'huile, avec baisse de la fonctionnalité du revétement.
Cette réaction peut étre évitée en choisissant un lubrifiant dont la parenté chimique avec le
solvant initial du revétement est assez éloignée. En effet, l'altération des revétements
s'aggrave par contact direct avec le fluide et le mécanisme concerné subira une avarie
prématurée par fuite de lubrifiant. Il ne pourra donc pas fonctionner pendant toute la période
prévue de la mission. D'autre part, le passage significatif en valeur relative dans le lubrifiant
de faibles fractions moléculaires non volatiles du revétement anti-migration, étant donné les
faibles quantités de fluide, pourrait affecter I'écoulement de I'huile. Une fois présentes dans le
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lubrifiant, rien ne permettra de les en extraire. De la méme facon, la mouillabilité de I'huile
pourrait étre modifiée. De plus, la cinétique du phénomeéne est inconnue. Il est capital de
savoir quand l'interaction prend fin. En effet, cette réaction implique un lubrifiant de plus en
plus "chargé" en résidus. Comme la quantité de fluide présente dans un roulement est faible,
la concentration en résidus peut devenir rapidement importante. Sa mouillabilité a alors
d'autant plus de chances d'étre perturbée, ainsi que sa viscosité, bien que nous ne l'ayons en
rien constate.

Un substitut aux polyméthacrylates fluorés se dessine avec un PTFE amorphe déposé
par un plasma C.V.D.. Ce matériau possede les qualités requises pour assurer le blocage de la
migration du fluide. Il pourrait étre déposé avant assemblage du roulement en masquant les
pistes.

L'apport continu de lubrifiant repose sur I'emploi de structures poreuses imprégnées
susceptibles de fournir du lubrifiant lorsque le besoin s'en fait sentir. Le chapitre 5 a recensé
des phénomenes physiques impliqués ou supposés I'étre dans le fonctionnement de ces
milieux poreux. Plusieurs expériences modeles ont alors été développées afin de découpler et
d'évaluer le réle de chacun de ces phénomenes. Nous avons démontré que l'extraction en
statique du fluide, & partir de structures poreuses imprégnées a saturation, était essentiellement
due au mouillage et a des phénomenes de différentiel thermique. La rugosité des substrats et
un gradient de température comme celui rencontré dans des roulements permettent d'extraire
guelques milligrammes de lubrifiant. Cependant, et dans le cadre de ces aspects statiques, le
rendement (apport de fluide)/(difficultés de mise en ceuvre) est extrémement faible. Le
lubrifiant ainsi récupéré est le plus souvent celui piégé a l'interface entre les piéces.

La centrifugation a permis d'extraire de maniére contrblée du lubrifiant. Ceci est
possible a partir d'un seuil en vitesse de rotation au-dela duquel les forces capillaires de
rétention sont vaincues. Cette limite a franchir est fonction du fluide (tension de surface,
viscosité) et des caractéristiques du milieu poreux (rayon de pore, géométrie macroscopique)
d'aprés notre modele analytique. Les valeurs expérimentales de ce seuil sont cohérentes avec
les vitesses rencontrées dans des roulements a billes et le modele est en bon accord avec
I'expérience. La centrifugation est déja employée pour alimenter un mécanisme. Il n'utilise pas
les structures poreuses mais le fluide passe par les ajustements entre les différentes pieces. Il
ressort alors de nos travaux que les milieux poreux pourraient étre mis a profit pour des
applications a grande vitesse.

Une approche numérique prospective et bidimensionnelle a également été entreprise.
Elle a permis de montrer que la rotation des billes dans leurs logements engendrait des
gradients de pression hydrodynamique créant une circulation de fluide au sein de la structure
poreuse. Une telle circulation est susceptible d'alimenter les contacts bille-cage dans les
conditions choisies dans cette approche.

Le but sera de valider sur des roulements la préparation de surfaces, la rhéologie de
lubrifiants, le maintien et I'apport continu d'huile. En effet, le suivi en continu et I'évaluation
du comportement de mécanismes lubrifiés sont généralement établis par I'analyse du couple et
d'autres observationmost mortenfétats de surface, état du lubrifiant, analyses chimiques, ...).
Ces résultats integrent plusieurs parametres, mais ne permettent pas de déterminer comment
les aspects précédemment cités sont favorables ou défavorables au bon fonctionnement des
roulements.

Nous proposons alors une démarche expérimentale en Annexe 3 qui permettrait
d'analyser le fonctionnement de roulements pour les combinaisons les plus pertinentes des
différents points évoqués ci-dessus : nettoyage, nature du lubrifiant, utilisation d'un film
barriere et emploi d'une structure poreuse, géométrie de la cage. Cette évaluation sera réalisée
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a l'aide du suivi du couple résistant et d'une analyse fréquentielle. Ces mesures globales nous
renseigneront sur l'efficacité de la lubrification et les solutions envisagées. Des expertises
permettront de visualiser des marques d'usure des surfaces, une détérioration du lubrifiant et
l'efficacité du film barriere. La comparaison des résultats mettant en compétition des
configurations antagonistes permettra de détecter I'apport de chaque paramétre et d'en déduire
une ou plusieurs combinaisons optimales. Nous nous placerons dans des conditions réelles
pour évaluer linteraction entre le fluide et le revétement anti-migration. Nous pourrons
vérifier également si les quantités de fluide extraites des structures poreuses restent
équivalentes a celles obtenues lors de nos expériences et assurent une durée de vie suffisante,
pour différents types de cage.
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Annexe 1
APERCU DES DIFFERENTES TECHNIQUES ET
DE CONTROLE DU NETTOYAGE.
PROTOCOLE EXPERIMENTAL
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Glossaire

sputtering
A.E.S.
S.ILM.S.
V.O.C.
G.W.P.
N.V.R.
C.F.C

micelle

H.C.F.C.
E.D.S.
P.F.C.
O.D.P.
P.E.H.D.
P.M.M.A.
P.F.P.E.
E.D.a.X.
E.S.CA.
H.F.E.
azéotrope
H.F.C.
C.V.D.
E.R.A.
I.S.S.

procédé de dépose ou d'ablation par pulvérisation d'un produit
Auger electrons spectroscopy

secondary ion mass spectroscopy

volatil organic compound

global warming potential

non volatil residue

chloro fluoro carbon

particule de matiere maintenue en suspension dans un solvant grace
a un enrobage par des couches successives de molécules polaires (ou
possédant des extrémités hydrophiles et hydrophobes)

hydro chloro fluoro carbon

energy dispersive spectroscopy of X ray
perfluorocarbon

ozone depleting potential

polyéthylene haute densité
polyméthylméthacrylate
perfluoropolyalkyléther

energy dispersion X-Ray analysis

electron spectroscopy for chemical analysis
hydro fluoro éther

mélange de deux corps purs se comportant aussi comme un corps pur
hydro fluoro carbon

chemical vapor deposition

evaporation rate analysis

ion scattering spectroscopy
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|- Apercu des différentes technigues de nettoyage

Parmi les techniques les plus courantes, on trouve I'emploi de détergents, liquides
lessiviels, de solvants, des méthodes chimiques, mécaniques. Lorsqu'on ne souhaite pas un
nettoyage jusqu'au niveau atomique, c'est-a-dire que la présence de monocouches
moléculaires et de particules micrométriques est tolérée, ces techniques sont acceptables et
présentent un avantage certain quant a leur co(t.

Pour réduire davantage la contamination, d'autres procédés, thermiques le plus
souvent, ont fait leur apparition : laser, rayons X, bombardement U.V./ozone, ions lourds
(plasma), électropolissage, sputerring, ... Nous commencerons par les derniéres citées mais
elles seront peu détaillées. Notre effort se portera surtout les procédures basées sur des
solvants. Cette technique est celle encore en vigueur au C.I[68|®t pour laquelle nous
disposons du plus de recul et de savoir-fgiB2].

1- Nettoyage aqueux

Les solutions aqueuses ne sont pas aussi contraignantes et c'est une des raisons qui ont
conduit certains organismes a les utiliser, voire a axer toute la procédure de nettoyage sur ces
solutions, bien que demeure le traitement des effl{i&h}s

Dans les solutions électrolytes détergentes, il existe une concentration de micelles
critiqgue, notée G. La solution est alors également capable d'émulsionner certains solvants
organiqueg2]. L'action du détergent augmente quand la concentration en détergent croit, tout
en restant inférieure a.e Au-dela, elle reste constante. Pour une concentration en détergent
supérieure a &, de gros agrégats apparaissent (la solution diffuse la lumiére).

Units of measurement of each property

A

/ \% K¢
2 “
Interfacial tension -"\
2

o] (o1 03 o4 05 OERROTENOIS 0.9
% sodium dodecyl sulfate

Figure Al-1. : pouvoir détergent d'une solution colloidale électrgBjte

En général, il n'y a pas corrélation entre propriétés détergentes et concentrations de micelles,
mais plutét sur la structure des micelles. On définit trois types de détergents :
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- anioniques (M-R), ou R est I'anion d'un acide gras (sulfate ou sulfonate),
- cationiques (R-X), ou R est un cation (amine par exemple),
- non ioniques, non électrolytes.

Acides et bases

Quitmeyer[187] propose quatre différents types de nettoyants aqueux dont la nature
n'est pas précisée. Sa procédure repose sur trois points :
- la nature du produit & éter,
- la nature du métal a nettoyer,
- la propreté requise.
Selon lui, la technique classique de nettoyage en phase vapeur par du 1,1,1-trichloroéthane, du
trichloroéthyléne, du perchloroéthyléne ou du chlorure de méthyléne est efficace pour retirer
les résidus (fluides de coupe, graisses, dérivés du pétrole et cires a haute température de
fusion), mais pas pour éliminer les traces de doigts, les sels minéraux de l'eau et les films
déposés.
Dans un domaine tout aussi sensible a la contamination que I'ultravide, Hedlert et
[107] ont retenu une solution alcaline de pH=13 et le trichloroéthylene. L'objectif pour eux est
d'éliminer toutes les espéces dont la tension de vapeur saturante est supérieure a la pression de
travail. Les contaminants sont les fluides d'usinage, les revétements anti - rouille, les traces de
doigts, les encres diverses et les huiles et graisses testées. Le critere de réussite repose sur la
faible désorption sous ultravide a température ambiante.

Les tensio - actifs

Hunt etal. [115] ont mis en place une procédure de nettoyage de systémes inertiels de
navigation uniqguement basée sur I'eau et un détergent. Elle permet I'élimination des particules
de diameétre supérieur a 5 um, qui représente la tolérance des piéces des mécanismes. Selon
eux, cette voie est viable dans la mesure ou un contrdle sévere des procédures est exercé. Les
conditions de travail sont les suivantes :

- salle blanche de classe 10000,

- sol et chaussures adaptés a une dissipation de I'électricité statique,

- fourniture et utilisation d'une eau déminéralisée, de résisti#ité MQ.m™ (si p<10
MQ.m ™, on observe une corrosion des métaux),

- filtration de I'eau a 0,2 um lorsqu'elle est utilisée a 70°C.

La procédure s'appuie sur une immersion dans un bac a ultrasons d'eau et de détergent
puis une aspersion avec une eau a 70°C sous pression. Aprés nettoyage, les piéces sont
ensuite transférées dans une salle blanche de classe 100, sous flux laminaire d'azote. Les
pieces sont ensuite étuvées sous pression réduite. Appliquée a des pieces de roulements, la
procédure a donné satisfaction tant par l'absence de résidus ou de corrosion que pour le
comportement en frottement.

Les autres avantages de cette technique sont le gain de temps (plus de piéces nettoyées
en un temps équivalent avec I'ancienne méthode), une plus grande efficacité et une économie
substantielle de CF{38].

Kanegsberd128] a testé la compatibilité de métaux et de composites avec certains
solvants aqueux. Le test repose sur sept jours d'immersion a température ambiante. Il constate
gu'aucun polymére n'est indemne apres une telle procédure. Il s'avére entre autres qu'une
solution détergente sous pression est capable d'entamer le revétement d'anodisation de
l'aluminium.
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Les ferrites nettoyées avec un solvant aqueux et des ultrasons sont endommagées. De plus,
guand différents métaux sont nettoyés ensemble, il se produit une corrosion électrochimique.
Selon l'auteur, les facteurs a considérer pour une amélioration de la procédure sont :

- la préparation des métaux aux effets de la corrosion,

- I'utilisation d'anti -corrodant,

- la complexité des composés,

- la température de ringcage,

- la technigue de séchage retenue,

- le contréle d'ensemble du procéde.

Wittman etal. [241] appuient leur procédure sur un solvant aqueux couplé avec un
solvant organique. Les critéeres de sélection sont rassemblés dans le tableau suivant :

. . . Nombre maximum N.V.R.
Niveau de Taille des particules q ticul .
propreté (um) e particules par | maximum pour
échantillon 100 ml
<25 pas de dépbt
25-50 68
classe 100A > 50-100 11 1 mg
> 100, non métalliques 1
> 100, métalliques 0

"N.V.R. : Non Volatile Residue
Tableau A1-2: critéres de propreté particulaj@1]

Les émulsions

D'aprés Connolly51], les émulsions savonneuses ou avec surfactants et les solvants
organiques sont utilisés pour les mémes contaminants (huiles, graisses, anti rouille, marques
colorées, ...). Cependant, la satisfaction n'est jamais compléete et un film résiduel demeure.
L'objectif de l'auteur est la protection contre la corrosion en stockage, montage et utilisation
des pieces ainsi nettoyées. Il suggere alors I'emploi d'une émulsion de kérosene (ou d'autres
fractions du pétrole) dans l'eau, avec des émulsifiants non ioniques, anioniques ou
cationiques. Selon lui, plus I'émulsion est fine, plus elle est stable. Mais le nettoyage avec les
deux liquides de I'émulsion ne se fera pas aussi bien (la surface de contact avec une zone
donnée est insuffisante). Il doit y avoir une quantité suffisante du produit servant a
émulsionner les contaminants.

L'émulsion peut étre utilisée par trempage ou par pulvérisation. Son action peut étre
accrue par une €lévation de la température mais les risques d'inflammation sont augmentés
egalement. Il existe aussi la possibilité d'ajouter des agents alcalins ou des solvants pour les
résidus les plus résistarjil]. On obtient alors un "mélange” de plus en plus complexe dont
I'efficacité n'est pas avérée et qui demandera des tests complémentaires. L'inefficacité du
nettoyage est corrélée a l'observation de la rupture d'écoulement d'un film fluide. La présence
d'une ou plusieurs impuretés empéche la formation d'un film homogene.

2- Utilisation de solvants organiques

Jusqu'a la prise de conscience et la reconnaissance des effets de certains solvants sur
I'environnement, les CFC constituaient le principal agent nettoyant pour des organes dont les
conditions d'utilisation et le réle était respectivement sévéeres et primordial. Ces piéces
nécessitaient un niveau de propreté irréprochable. En particulier, le CFC 113 était la base de
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la procédure en vigueur au C.N.E[S0] et dans d'autres secteurs de |'aéronaufitjdg].
L'action du solvant est, dans la majorité des cas, renforcée par une action "meécanique" induite
par un générateur d'ultrasons, comme le montre le Tableau A1-3 ci-dessous.

Technigue de nettoyage Surface de verre Surface métallique polie
dégraissage phase vapeur 11 - 28% non donné
avec Fréon TF
nettoyage par bain de Fréon 69 - 92% 85 - 91%
TF avec ultrasons
aspersion de Fréon TF 0 oco
pression de 35 bar, 30 s 9% 92-95%
aspersion de Fréon TF i 0 i 0
pression de 70 bar, 5-10 S 99,8 - 99,95% 99.5-99,7%
irradiation par photons
(10 flashes de 20 J/éde 32 -34% 33%
800 us)
air comprimé (690 kPa, 10 §) non donné 52 -61%

Tableau A1-3: taux d'élimination de particules d'alumine (diamétre de plus de 5 pm)
sur verre et métal pol{460]

Contrairement aux techniques décrites précédemment, auxquelles on peut ajouter
I'électro - polissage, les attaques chimiques, I'ablation laser qui constituent un nettoyage
spécifiqgue et au niveau atomique, l'utilisation de solvants reste un procédé assez général.
L'emploi de fluides permet de dissoudre, d'‘émulsionner, de solubiliser les contaminants. La
surface nettoyée n'est pas attaquée. Une procédure a base de solvants entre dans la méme
catégorie que la vaporisation par chauffage des polluants, ou encore une réaction en phase
gazeuse, notamment pour I'élimination par oxydation des contaminants organo - carbonés.

Comme nous l'avons noté au I-2 du chapitre 2, on compte généralement quatre types de
polluants. Etant donné que le (ou les) solvant(s) utilisé(s) n'attaque(nt) pas ou peu
chimiquement la surface, les contaminants éliminés par des solvants sont ceux de types 2 et 4,
et donc dans une moindre mesure, ceux de type 1. Ce sont essentiellement ces trois classes de
contaminants qui peuvent perturber la lubrification fluide par la modification de la tension de
surface, par des avaries provoquées par des grains de matiére arrachés, par la modification des
propriétés élastiques de surface (formation d'un oxyde de surface plus rigide).

D'une facon générale, les polluants sont constitués par des graisses, acides gras,
hydrocarbures et des substances divef&gsAinsi, on provoque un décollement d'une
impureté (solide ou liquide) si :

Yimpureté-substra® Ysolution-impuretét Ysubstrat-solution (A1-1)

L'objectif du nettoyage par un solvant est d'augmenter l'affinité de l'impureté pour celui-ci.

Cela correspond a une diminution de la tension de suyfaegat-solutioret d€Ysolution-impurets L€
solvant doit donc mouiller le substrat et le corps étranger.

L'emploi d'ultrasons permet d'améliorer I'efficacité d'un solf@ii]. L'énergie fournie
par les transducteurs permet de venir facilement a bout des liaisons entre les contaminants et
la surface en faisant caviter le solvant dans lequel les pieces a nettoyer sont immergées. Cette
technique permet d'éliminer les particules micrométriques insolubles. Cependant, le délai
d'action doit demeurer court (quelques secondes a quelgues minutes). Il s'avérerait que de
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longues sessions d'ultrasons (au-dela de 30 mn) peuvent entrainer une nouvelle contamination
[217].

a- Les solvants seuls

Un solvant agit généralement par dissolution et déplacement chimique des polluants
fluides et par dissolution, émulsion et solubilisation des autres. Ces trois dernieres
caractéristiques sont reliés a la nature du solvant :

- les solvants protoniques (ou protiques) possedent des molécules plus ou moins
polaires et contiennent un (ou plusieurs) atome(s) d'hydrogene lié(s) a un atome

électronégatif comme l'oxygene. Ce moment polaire peut permettre de solvater ou de

dissoudre certains produits par la création de "ponts hydrogene".

- les solvants polaires aprotiques n'ont pas d'hydrogene associable mais des sites
fortement polarisés (acétonitrilgg€-C=N, diméthyl sulfoxyde DMSO (kC),S=0).

Le déplacement chimique repose sur la tension de surface du fluide nettoyant par
rapport a celles des polluants, ainsi que sur la pression d'étal@®jent

Soity, la tension de surface du polluantjetelle du solvant. On considére une surface
plane polluée. On définit alors la pression d'étalemgyadmme :

Fa= Ya~ Y- Yab (A1-2)
avecyqp tension de surface de l'interface entre a et b, difficile a appréhender.

On démontre que plus les phases a et b sont solublesy,pltend vers zéro. Dans ce
contexte, k= Ya Vb, alors déterminable.

Lorsque a et b sont insolubles, la phase b s'étale d'abord radialement a la surface du
polluant. Siys<yy, les molécules du fluide b parviennent ensuite a "accrocher" la surface entre
différents ilots de salissures comme le montre la séquence a a d de la Figure Al-4 a. Le
nettoyage est alors incomplet.

Quand les phases a et b sont solubles, dans une proportion donnée, en méme temps que
I'étalement radial se produit, une partie des molécules de b traverse le film polluant et atteint
la surface. Celui-ci est alors progressivement chassé. Si la pression d'étalement est trop
importante, le phénomeéne est trop rapide et I'étalement du fluide nettoyant se fait en laissant
de nouveau a la surface des zones polluées et il faut recommencer. Si la pression d'étalement
est plus modérée, le déplacement chimique est plus efficace, comme le montre la Figure Al-4
b.
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Figure Al-2.: schéma du déplacement chimid2e]
(a) avec des fluides insolubles, (b) avec des fluides solubles

Le taux de liquide polluant déplacé est proportionnel a la différence des tensions de
surface mais inversement proportionnel aux viscosités. La nature du substrat est indifférente
tant qu'il est mouillé par les liquides. En revanche, des phénomenes de chimisorption peuvent
compliquer la situation et nous ne pouvons pas conclure ici. D'autre part, si le liquide
nettoyant est trop volatil et ne s'adsorbe pas au substrat, il s'évapore facilement et le
contaminant reprend sa place initiale. Ce phénomene est en général compensé en créant un
flux constant de solvant a la surface de I'échantillon pollué, par immersion, par pulvérisation
ou par un systeme d'évaporation condensation.

Une astuce consiste a introduire dans le solvant nettoyant une espece non volatile qui
s'adsorbe a la surface et empéche toute nouvelle contamination. Quelques fractions de pour
cent d'un alcool fluoré, selon Bolst@9], créent une couche stoppant le ré - étalement du
polluant et facilite le déplacement par solvant non polaire. Cette technique est néanmoins a
éviter pour des surfaces dont la finalité est I'adhésion, le revétement ou la lubrification.

En conclusion, le déplacement chimique d'un polluant fluide par un solvant est possible si :
- la tension de surface du solvant est plus faible que celle du polluant,
- la pression d'étalement est forte,
- le polluant est modérément soluble dans le solvant,
- le solvant est modérément volatil,
- la viscosité du solvant est faible.

b- Les co - solvants

Les co - solvants consistent a employer un fluide de ringcage distinct de celui de lavage
[104, 105, 132, 175]Ce fluide est insoluble dans le solvant de nettoyage. Les pieces a
nettoyer sont immergées dans un meélange des deux fluides, miscibles ou non (mélange de
deux quantités égales le plus souvent). On poursuit par une immersion dans le bac de ringcage
ou le fluide élimine les contaminants dissous. Ensuite, les piéces sont transférées dans la
phase vapeur du fluide de rincage. La vapeur se condense sur la surface des échantillons et les
derniers contaminants sont 6tés par déplacement chimique. Chacun des bains peut étre
également pourvu de générateurs d'ultrasons.
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Figure A1-3.: schéma d'un bac a ultrasons avec systeme de
nettoyage par co - solvants par immersion et ringage en phase vapeur
d'apres Owenfd 75]

3- Le bombardement d'ions lourds (plasma)

La surface a nettoyer est soumise a des ions et particules neutres (atomes d'argon ou
d'hélium) de haute énergie, ainsi qu'aux radiations du plfEm&a2, 133, 233]Dans cette
technique, les contaminants de nature organique sont volatilisés par formation de radicaux
libres. En revanche, les contaminants non volatils (particules minérales surtout) ne sont pas
éliminés.

L'installation comporte une enceinte a vide. La surface soumise au plasma est parfois
altérée par la succession d'adsorption - désorption d'especes chimiques qui modifient son
énergie. Qu'en sera-t-il alors de la mouillabilité ? Cette technique permet en outre d'arracher
les dernieres monocouches de polluants dont I'énergie de liaison au substrat est inférieure a
celle des espéces utilisées dans le bombardement. Cependant, un plasma oxydant ne peut pas
étre utilisé avec les métaux. Les parametres qui assurent l'efficacité du plasma sont : la
puissance et la fréquence servant a ioniser les molécules du gaz, le temps, le flux de gaz.

radiofréquence

gaz du plasma emmmr TR pompage

—> (D

radiofréquence

Figure Al-4.: schéma d'un procédé plasma
d'apres Walterg233]
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4- U.V./ozone

Cette technique est capable de produire des surfaces propres jusqu'a un niveau
atomique lorsqu'elles ont été préalablement nettoyées par un procédé plus classique. Elle
provoque une volatilisation des contaminants organiques en les transformant en gaztle H
CO,. D'apreg[32], le traitement U.V./ozone est plus efficace qu'un dégazage a 200°C sous
ultra vide. Le traitement U.V./ozone est incapable d'éliminer les sels minéraux des traces de
doigts. De plus, lorsque I'épaisseur des résidus organiques est trop importante, il peut se
produire une réticulation des radicaux libres créés par la détérioration des produits initiaux.

L% PRESSURE Hy

T0NS
LOW PRESSURE Hg HIEH SILICA GLASS TUBE CONTRMINANT, | FREE RRATTCALS
FUSED QUARTE TLRE 0ZINE GENERATOR MOLECULES *™ EXCITED MOLECULES
NEUTRAL MOLECULES

I | iT— YILRTILE

e P MOLECULES
[0, Hyl , by

- AL BOX .

l + b, —=1,[

W BOX 1 W BIX 2 TRANSF IRMER

a b
Figure Al1-5.: schéma et mécanisme du procédé UV/ozone dg¥8j

Les parametres influents du procédé sont : la longueur d'onde émise, la distance entre la
source U.V. et I'échantillon a nettoyer, la nature des polluants, le pré - nettoyage, la nature du
substrat & nettoyer. Plus la piéce est proche de la source d'U.V./ozone (quelqgues mm), plus le
temps de nettoyage est court.
Les longueurs d'onde, émises par une ampoule a décharge dans de la vapeur de mercure,
sont (Figure A1-2 b):
- A1=253,9 nm, qui détruit les molécules d'ozone et génere les oxygénes atomiques.
Ces atomes oxydent les composés organiques présents a la surface a nettoyer. Cette
technique est plus efficace qu'avec un filtre monochromatique, efficacité évaluée par
spectroscopie d'électrons Auger (A.E.S.), tests de mouillage et spectroscopie de masse
(S.1.M.S))[229].
- A,=184,9 nm, qui forme l'ozone a partir de l'oxygéne de l'air ambiant. Le taux
d'ozone peut étre augmenté en travaillant directement sous pression partielle
d'oxygene.

Cette méthode s'avere efficace sur les métaux, les céramiques, le saphir, le verre, le
mica, les semi-conducteurs et quelques polymeres, alors que d'autres subissent des pertes de
masse (PTFE, Viton). Pour les métaux ayant subi un pré - nettf32@jela procédure est
efficace pour une exposition d'environ 1 minute. Au-dela, des phénoménes de corrosion
apparaissent. En effet, les impuretés de l'air(N&®D,) se combinent avec la vapeur d'eau
formée pour créer des acides nitriques et sulfuriques.

5- Les fluides supercritiques

Les fluides supercritiques ont été appliqués au nettoyage en raison de leur aptitude a
dissoudre certaines huiles. Cette technique a été retenue car elle répondait aux criteres
suivants:
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- absence d'action sur lI'ozone,

- faible ou absence de toxicité,

- coefficients V.O.C. (Volatile Organic Compoud) et G.W.P. (Global Warning Parameter)
en accord avec la législation de I'époque (1991),

- absence d'inflammabilité,

- conditions de stockage et de recyclage

L'objectif de la procédure de Hufitl4, 115]était d'éliminer du phényl méthyl silicone
retenu par effet capillaire sur une piece de géométrie complexe provenant d'un accélérometre.

Le dioxyde de carbone supercritique est capable de nettoyer les huiles siliconées au-
dessous d'une certaine masse moléculaire seulement et en fonction de leurs natures et
fonctionnalités. Pour I'éthane supercritique, I'élimination de I'huile siliconée est totale. La
technique n'a pas été testée pour les particules et résidus non volatils (N.V.R.). Elle demeure
spécifique et n'est priori applicable qu'a des cas particuliers. Certains additifs permettent
d'accroitre leur polyvalence vis a vis des polluants.

lI- Méthodes de contrble de I'état de propreté

Quelles que soit la nature des contaminants a 6ter et la technique retenue pour y arriver,
il reste souhaitable de s'assurer que l'opération sera réussie. Cela peut se réaliser de plusieurs
maniéres tres différentes et plus ou moins simples. Nous ne parlerons pas des techniques
basées sur I'adhésion en raison de leur spécificité.

1- La pesée

Cette technique est extrémement simple. La précision dépend de celle de la balance
employée. Le résultat obtenu demeure cependant global. En effet, la masse obtenue n'indique
pas la nature des polluants résiduels, la facon dont ils sont présents et leur localisation. Il est
donc préférable de coupler la pesée avec une analyse plus locale. De plus, la pesée n'est pas
ou mal adaptée a des contaminants fluides.

2- Le mouillage

Il peut se diviser en deux points :
- I'étalement d'une goutted'un fluide donné dans un temps déternisig. Il permet de se
rendre compte qualitativement de la mouillabilité de la surface, et en particulier de la présence
de zones ou celle-ci est perturbée.
- la mesure d'angle de gouttg143]. Le procédé permet d'évaluer 'homogénéité de I'état de
surface en reproduisant toujours le méme angle de contact d'une goutte a l'autre et la tension
de surface du substrgt60, 162, 199]Elle donne une réponse globale par l'intermédiaire de
la tension de surface du substrat et permet de savoir si la technique de nettoyage conduit a un
résultat reproductible. On obtient aussi des données trés locales par le comportement d'une
goutte en une zone donnée.
La tension de surface est caractéristique des espéces chimiques présentes a la surface et donc
de la pollution résiduelle. Elle se sépare généralement en deux compgsantz25] La
partie dispersive chiffre la tendance du matériau a interagir via les forces de Van der Waals ou
London. La seconde est polaire et concerne les liaisons hydrogene, les interactions acide -

195



Aspects globaux et locaux de la mise en ceuvre de la lubrification fluide en ambiance spatiale

base, voire la formation de liaisons chimiques. La détermination de la tension de surface
repose sur l'utilisation de deux liquides, I'un polaire, lI'autre ou les forces de Van der Waals
prédominent.

3- Autres méthodes (spectroscopiques, traceurs, ...)

L'analyse du taux d'évaporation (E.R.A.) repose sur I'évaporation d'un solvant adéquat
déposé sur la surface nettoyée. Le taux d'évaporation est inversement proportionnel a la
concentration de contaminants présents a la surface. L'adjonction d'un traceur rdti6fctif
dissous dans le solvant permet de relier le taux de contamination au degré de pollution
résiduelle.

Une méthode voisine a été employée par Herbett gt07] en plagant les échantillons
dans une enceinte a ultravide a température ambiante. Le procédé a également été employé
par Foerster eal. [73] pour mesurer et enregistrer la pression causée par les molécules
désorbées par bombardement de photons.

Parmi les techniques spectroscopiques possibles, nous trouvons essentigliédjent
A.E.S. (Auger Electron Spectroscopp)06], ESCA (Electron Spectroscopy for Chemical
Analysis), EDaX (Energy Dispersion X-Ray Analysis), ISS/SIMS (lon Scattering
Spectroscopy/Secondary lon Mass Spectroscopy), infrarouge classique et rasante
respectivement du solvant et de la surface nett¢y8e, 241] Les caractéristiques sont
présentées dans le tableau suivant.

AES ESCA ISS/SIMS

I|m|'ge de detec;non (une 16° 10° 10P
particule parmi _ autres)

balayage de I'échantillon|

topographie avec des spots de quelques toute la surface toute la surface
pm de diamétre
profondeur du profil quelques centaines d'A/mn possible mais lent 5 A/mn

solides (composés
nature des matériaux organiques dans des

possibles conditions trés la plupart solides
particuliéres)
profondeur sur laquellg 20 A 50 A e couche

le signal est produit

sensible au degré
d'oxydation et a la
structure cristalline

Tableau A1-7: caractéristiques des spectroscopies AES, ESCA et ISS[2005

sensibilité au degré
d'oxydation

composition

chimie ’ .
moléculaire

On trouve également comme possibilités:
- la spectrométrie U.V, évaluant le changement d'absorbance du solvant avant et apres
le nettoyagg181],
- I'analyse chromatographiqueen phase gazeuse du solvant couplée a la spectroscopie
de mass§l81].
- la microscopie électronique a balayageparfois utilisée pour "compter" les particules
résiduelleg§162, 241]par unité de surface nettoyée.

Le plus simple, et aussi parfois le plus dangereux, est d'essayer directement les pieces
nettoyées. Si une avarie ou un probleme survient dans les conditions ou elles doivent
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fonctionner, la procédure est a reMdi00]. Les autres possibilités citées par Miffie80] sont

- l'ellipsométrie,

- la réémission photométrique,

- la mesure du coefficient de frottement,

- la mesure de résistivité du solv@ht4, 115]

lll- Protocole d'évaluation des remplacants du CFC 113

1- Matériel utilisé

Le mode de nettoyage sélectionné utilise une machine de nettoyage en phase vapeur,
adaptée aux deux types de solvants. Il comporte une cuve d'ébullition, une cuve de rincage
froide. Chaque cuve a un volume de 18 | et est munie de générateurs d'ultrasons de fréquence
40 kHz. Une rehausse surmontée de serpentins condenseurs permet de soumettre les pieces a
la vapeur du solvant organique provenant de la cuve d'ébullition (Figure Al1-5).

Le systeme de chauffage de la cuve d'ébullition est constamment en route. Des que la
température d'ébullition du solvant est atteinte et tant que le changement de phase liquide -
vapeur peut se faire (i.e. tant qu'il y a du liquide dans la cuve d'ébullition), la température reste
constante. Ainsi, la température indiquée croit avec la pollution du bain. Les contaminants
fluides se répartissent dans le bac d'ébullition et de ringage.

D'autre part, les vapeurs de solvant condensées passent, avant de retomber dans la
cuve de ringage, par une cartouche filtrante (filtration nominale 10 pum) et un tamis
moléculaire (Siliporite NK 30 B 2,5/5 mm). On élimine ainsi les poussiéres et les traces d'eau
respectivement. Le tamis moléculaire est une zéolithe alumino silicate métallique. Le temps
de régénération du solvant (renouvellement du volume de cuve) est d'environ une heure. La
cuve de ringcage est donc remplie d'un solvant fraichement distillé.

2- Protocole expérimental

a- Création d'un état de référence

Toutes les pieces en acier Z100CD17 recue sont nettoyées selon la procédure suivante,
appelée "quatre solvants" afin de les placer dans un état de référence :

- une immersion dans un bac a ultrasons contenant une solution & 1 % en volume de

détergent alcalin, pendant 20 mn a 60°C. Cette étape a pour objectif d'éliminer la

contamination la plus grossiere (particules, polluants organiques moins liés a la surface,

)

- un rincage sous courant d'eau froide,

- un rincage eau bidistillée,

- une immersion dans le bac a ultrasons contenant de I'hexane (pureté : 95 %), pendant

20 mn & 60°C,

- une immersion dans le bac a ultrasons contenant de l'acétone (pureté : 99,7 %),

pendant 20 mn a 60°C,

- une immersion dans le bac a ultrasons contenant de I|'éthanol (pureté : 99,8 %),

pendant 20 mn a 60°C.
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- conditionnement sous pression réduite en sac de PEHD classe 100 thermosoudé
jusqu'a utilisation.
A la fin de cette étape, un controle est effectué pour déterminer la tension de surface de

l'acier, le niveau de contamination moléculaire a atteindre. A titre indicatif, le taux de
contamination par des particules est également détermine.

b- Protocole avec les remplacants du CFC 113

Les échantillons sont séparés en trois lots :
- le premier sert & évaluer l'efficacité de la procédure "quatre solvants" vis a vis des
contaminants considéres,
- un second servira a I'évaluation de I'hydrofluoroéther,
- le troisieme sera employé avec I'hydrocarbure fluoré.

On considere deux pieces pour chacun des contaminants et chaque procédure évaluée.
L'une d'elles servira a la détermination de la tension de surface et l'autre a celle de la
contamination moléculaire aprés la phase de contamination - nettoyage.

Chaque lot de piéces en acier est contaminé. Puis il subit ensuite le nettoyage selon une
procédure incluant une solution détergente et un ou des remplacants des CFC et établie au
préalable. Les procédures en question sont exposeées ci-apres.

Procédure guatre solvants
- nettoyage selon la procédure des "quatre solvants”,
- conditionnement sous pression réduite en sac de PEHD classe 100 thermosoudé.

Procédure avec I'hydrofluoroéther ou I'hydrofluorocarbone
- immersion dans un bac a ultrasons contenant une solution a 1% en volume de
détergent alcalin RBS 25, pendant 20 mn a 60°C
- ringage sous courant d'eau froide puis par aspersion d'eau distillée,
- immersion pendant 5 mn dans la cuve de solvant organique en ébullition,
- immersion pendant 5 mn dans la cuve de solvant organique froid pour le rincage,
- passage de 5 mn dans la phase vapeur du solvant organique (amélioration du
déplacement chimique),
- conditionnement sous pression réduite en sac de PEHD classe 100 thermosoudé.
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Annexe 2
IMPREGNATION
DES STRUCTURES POREUSES
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|- Justification des valeurs des parameéetres de
I'imprégnation

Dans le Chapitre 5, nous avons expose les difféerentes étapes de l'imprégnation de
structures poreuses. Nous résumons ici les résultats en termes d'évolution de masses et de
porosité a chaque étape pour chague matériau.

1- Nettoyage, étuvage

Le nettoyage s'appuie sur un extracteur de Soxhlet (Figure A2-1) et dure six heures. Le
solvant employé est de I'éthanol (grade Purex pour analyses) pour tous les matériaux, sauf le
polyimide Meldin 9000. Ce dernier était fourni imprégné. Les piéces imprégnées de Pennzane
SHF X-2000 (cyclopentane ramifi€) ont été nettoyées avec de I'nexane (grade Purex pour
analyses) qui solubilise compléetement cette huile. Il a donc été possible de remonter a la
porosité de ce matériau. L'éthanol a été également employé avec celles contenant de la
Fomblin Z25 (perfluoropolyalkyléther linéaire). Ce lubrifiant ne pouvant jamais étre
totalement éliminé par ce solvant, la porosité de ces piéces sera prise comme égale a la
moyenne de celles initialement imprégnées de cyclopentane ramifié. Aussi, a la fin du
nettoyage du Meldin 9000 initialement imprégné de perfluoropolyalkyléther linéaire, on peut
écrire :

(masse du Meldin 9000 partiellement imprégné)=
(masse du réseau solide)+(masse du lubrifiant résiduel)

Mgchantiter = Psolider (1~ @vc)-Viot + Phuite@vc - Viot- Tie (A2-1)

Tie intervient dans la mesure ol nous ne sommes pas a saturation. Nous supposons que le
Meldin 9000 est homogene et que la moyenne de la porosité volumique corrigée obtenue pour
les échantillons initialement imprégnés de cyclopentane ramijé=22,89 %) est la méme

gue celle des échantillons contenant du perfluoropolyalkyléther linéaire. On obtient donc pour
le taux d'imprégnation :

— Mechantiin ~ Psoice (1= @ - Vi) (A-2)
Phaite-Poc - Viot

T

e

Connaissant la masse a la réception des pieces, il est possible de remonter au taux
d'imprégnation. Inversement, en considérant un taux d'imprégnation de 100 %, il est possible
de déterminer quelle sera la masse de I'échantillon poreux imprégné.

Ceci implique que les approvisionnements a venir se constitueront uniguement le
Meldin 9000 imprégné de cyclopentane ramifié. Certaines seront nettoyées afin de les
imprégner par la suite avec du perfluoropolyalkyléther linéaire. Il demeurera le risque d'une
mémoire chimique des structures precédemment imprégnées de cyclopentane ramifié.
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Solvant

Solide
dans cartouche

[PELEES B ballon chauffé

E  extracteur
R  réfrigérant

Solution
a ébullition

Figure A2-1. : extracteur de Soxhlet

L'étuvage dure huit heures, retour a la température ambiante compris. Le chauffage est
arrété tout en maintenant le pompage. Cela limite une reprise d’humidité. La température
choisie est de 60°C, compatible avec tous les matériaux et notamment les résines phénoliques.
La pression lors de I'étuvage est en moyenne d& 5410

Le tableau ci-dessous rassemble les valeurs moyennes des pertes aprés nettoyage et
étuvage, ainsi que les porosités volumiques corrigées pour chague matériau.

EJHEN =l Meldin 9000 |  SisN. acier 316L
phénolique | phénolique

perte de 0,0023 0,0025 0,2373 0,0096 0,0001
masse apres

nettoyage (g)| (0,0012-0,0035) (0,0023-0,0027) (0,2342-0,2410) (0,0077-0,0143) (0,0001-0,0002
perte de 0,0042 0,0228 0,0245 0,0001 0,0002
masse apres
étuvage (g) | (0,0026-0,0057) (0,0120-0,0330) (0,0223-0,0285) (0,0000-0,002)| (0,0000-0,0004
2,67 0,35 22,89 24,93 35,72

®,c (%)

(1,56-4,11) (0,00-1,28) (22,60-23,12) | (23,71-26,31) | (34,77-36,68)
*les valeurs en italiques indiquent respectivement le minimum et le maximum des valeurs mesurées.
Tableau A2-1: pertes de masses moyennes et porosités volumiques moyennes

Dans certains cas (papier et tissu phénoliques, acier 316L), une prise de masse a été

enregistrée apres nettoyage. Elle était alors de l'ordre de grandeur des pertes normalement
attendues et mesurées.

2- Choix de la température et vitesse de montée capillaire

L'imprégnation est conditionnée par la pression capillaire (loi de Laplace) et la vitesse
de montée du fluide sous l'action de cette dépression est donnée par la loi de Hagen-
Poiseuille. Le Tableau A2-2 donne la vitesse d'avancée du fluide dans un capillaire ainsi que
le temps de remplissage. Les caractéristiques sont les suivantes : rayon égal au rayon de pore

moyen de chaque matériau, longueur 5 mm, a 60°C, angle de mouillage considéré comme
€gal a zéro.
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papier tissu Meldin

phénolique | phénolique| 9000 SizNa acier 316L

vitesse de
montée 228 um/s| 0,12um/s 293 umfs 0,99 um/s 43,4 um/s

PFPE linéaire capillaire
durée de

remplissage

220 s 42654 s 1706 s 5018 s 115 s

vitesse de
montée 149,7 um/s| 0,77 pm/s 19,2 um/s 6,5 um/s  283,9 um/s
capillaire

durée de 33s 6515 s 260 s 766 s 18 s
remplissage

cyclopentane
ramifié

Tableau A2-2: vitesses de montée capillaire et temps de remplissage d'un capillaire

Les temps nécessaires au remplissage de ce capillaire rectiligne sont extrémement faibles.
Cependant, l'approche reste unidimensionnelle, fait abstraction de la tortuosité et de
l'interconnection du réseau de pores d'une structure réelle. Le choix d'une immersion a chaud,
illustrée Figure A2-2 et sur 100 h laisse une marge de sécurité confortable.

3- Pression de travalil

Imprégner sous pression réduite permet de vaporiser les especes dissoutes et
adsorbées. La phase critique est I'élimination d'inclusions gazeuses. Les pores ne sont en effet
pas rectilignes. Le risque majeur est donc que, lors de l'utilisation, cette poche de gaz
s'expanse lorsqu'elle est soumise a un ultravide. Ce faisant elle peut extraire de facon
anormale du lubrifiant. Nous avons donc tenté de quantifier ce phénomene. L'ouvrage de Bear
[18] sur la dynamique des fluides dans les milieux poreux tend a nous conforter dans l'idée
gu'une imprégnation a saturation est impossible.

Supposons qu'une bulle d'air soit restée piégée dans un des capillaires de la structure
poreuse. Cette bulle occupe un volume V, pour un capillaire de longueur L et de rayon r.
Lorsque l'imprégnation s'est achevée et que les éprouvettes et le fluide sont mis a pression
ambiante, la pression du gaz dans la bulle redevient égale a la pression atmosphérique, soit
10° Pa. Cette hypothése est sans doute fausse mais elle constitue le cas le plus défavorable.
Cependant, la pression du fluide a cette interface n'est en théorie pas égale a la pression

2y cos@)

atmosphérique, mais est donnée par la relation de LapRee-——=, avecy tension de
r

surface du fluide dans le capillaireBeaingle de mouillage du fluide sur la paroi du capillaire.
Sous vide poussé, le fluide situé entre I'extérieur du capillaire et l'inclusion gazeuse est soumis
a une différence de pression. La vitesse du fluide est donnée par la loi de Hagen-Poiseuille.
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Ly section de diamétre 2t
- > v |
h
* volume Vi
sottie mérisque-mobile
Lit)
- - wolutme V(L)
| | A |

sottie
Figure A2-2.: schéma de la vidange d'un pore par expansion d'une inclusion gazeuse

Tout se passe comme si le ménisque intérieur se déplacait a la vitesse v, donc v=dL/dt.

Si on suppose que le gaz se comporte comme un gaz parfait, on peut écrire
P().V(1)=n.R.T, ou P(t) et V(t) désignent respectivement la pression et le volume du gaz a
une date t et n le nombre de moles de gaz considéré. V(t) peut par ailleurs s'exprimer en
fonction des caractéristigues du capillaire, soitV(t) =V, +nr2.(L0—L(t)), avec lg
longueur du fluide a t=0, L(t) longueur de fluide a la date t eteWolume initial de

l'inclusion gazeuse.
) n.R.T \—P 2
v, +1r? (L -L(y)) "

8.n.L(t)

fur et a mesure que cette inclusion gazeuse subit son expansion, la pression décroit et
I'expulsion de lubrifiant en est d'autant moins facilitée. Il vient donc aprés intégration et en
prenant L=0 pour accéder au temps nécessaire pour vider le capillaire :

. Ainsi, au

On obtient alors I'équation différentiellecé—lg =

(temps d'expulsiomt=t, +t, +t;, avec:
2
4n.L5 (= 8r|nRTL0 ot = Pi-Vi

t; = > 1= 5 ou M= ihassenolairedu gazinclus) et
Pvide'r PV|de
8N nRT NRT =PV, + Ttr2L
3= %53 '?nde(v"’m2 Lo) nRT] V'de( 0)
. Puide nR.T- PV|deV

Pite=10° Pa,n=0,54 Pa.s, §=10° m, r=10° m, p;i=1,29 kg.nT (masse voluml%ue de l'air),
M=29.10° kg. mort (masse molaire de l'air), R=8,314 3.Kol*, T=300K, \i=10*m

0 t=t+t,+t;=2,16.10°1,52.10%1,52.10%2,16.13° s

Cet aspect semble donc peu préjudiciable. Il n'est donc pas nécessaire d'atteindre des
pressions extrémement basses pour parvenir a une imprégnation satisfaisante.
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) vanne de pompage . ; .
échantillon poreux lesté bac d'imprégnation
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sortie  du entrée du
fluide de ! . 14— fluide de
régulation ¢ ] régulation
thermique / lubrifiant 2 60°C thermique

tige filetee de blocage dessiccateur spécial

Figure A2-3.: schéma du bac dimprégnation

lI- Taux d'imprégnation obtenus

1- Elimination du surplus de lubrifiant

L'essuyage par papier absorbant ou le soufflage d'air propre et sec constituent des
méthodes extrémement subjectives et ne permettent pas le moindre contrdle. Des résultats sur
des résines phénoliques conduisent a I'élimination tantét d'un faible pourcentage de I'huile
présente, tantét de pres de la moiti€ du lubrifiant. Il est aussi parfois question de
centrifugation. Auquel cas, quels parametres choisir (vitesse de rotation, durée de l'opération,
température de travail, ...) ? Notons cependant que les échantillons poreux possedent
généralement une symétrie axiale. Selon la maniére employée pour centrifuger ces pieces, un
gradient d'imprégnation peut apparaitre.

] gena-de-rotation
] ens-u:iu-gradientT Clj

d'impreé shation]

e

|
|
!
gens-de-rotation : )
|

sens du gradient-
d'impré gnationy

Figure A2-4.-: sens des gradients d'imprégnation créés par centrifugation lors de
I'élimination du surplus d'huile

Ces remarques sont également valables lorsqu'on emploie la gravité. Le gradient est alors
orienté dans le sens de l'accélération de la pesanteur.

L'acier poreux, a la sortie du bac d'imprégnation, dispose en moyenne d'un surplus de 10
% environ. La perte par écoulement avait atteint son maximum au bout de quatre jours.
L'excés de lubrifiant n'était plus visible aprés fejdur. Aussi sommes-nous partis de cette
base-la pour définir un temps d'égouttage plus raisonnable des pieces en acier poreux. Pour
les deux lubrifiants, apres un temps d'égouttage moyen de 20 h a température ambiante, le
taux d'imprégnation moyen obtenu était de 90 % environ.
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Les autres matériaux ont des rayons de pore plus faibles et une perméabilité moindre.
L'écoulement du fluide est donc plus difficile. Le perfluoropolyalkyléther linéaire est presque
deux fois plus lourde que le cyclopentane ramifié. Elle est aussi deux fois plus visqueuse a
20°C. Or, la masse volumique et la viscosité apparaissent toujours sous forme duprgpport
Il ne devrait donc pas y avoir de différence de comportement notable entre les deux huiles.
D'autre part, comme les lubrifiants sont assez visqueux, il convient d'opérer a chaud (40°C)
pour réduire le temps de cette opération.

Le tableau ci-dessous résume les conditions d'élimination de I'excédent d'huile par égouttage
par action de la gravité.

Matériau éttt\'llsgtfgoc Temps d'égouttage
résine phénolique oui 20 mn
base papier
résine phénolique oui 20 mn
base tissu
Meldin 9000 oui 15 mn
SisN4 oui 20 mn
acier 316L non 20 h

Tableau A2-3: temps d'égouttage de chague matériau

2- Taux d'imprégnation des structures poreuses

Le choix des paramétres a conduit a la mise en place d'une procédure d'imprégnation.
L'application de cette derniére aux différentes structures poreuses et aux deux huiles a donné
des taux d'imprégnation dont les moyennes sont représentées sur la Figure A2-5. Etant donnée
la faible porosité de la résine phénolique base tissu, le taux d'imprégnation (équation 5-19) n'a
pas réellement de signification pour ce matériau.

1001 g
] | ]
94 - . * S
80 oL oL A ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
TO 4 -
60+ - - €
BO | - -
A0+ - -
30+ - - e Tiemoyen (%) -
207 - mTiemaxi(%)
04 A ATiemini(%) -
0

papier phénolique Meldin 9000 SisNy acier 316L

Figure A2-5.: taux d'imprégnation moyens, maxima et minima apres égouttage

Afin de commenter ce qui peut paraitre de prime abord comme un échec dans la maitrise de
I'imprégnation de la résine phénoliqgue base papier (et tissu), réalisons une évaluation rapide
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du volume de lubrifiant & emmagasiner dans le cas d'une cage en résine phénolique dont les
caractéristiques sont les suivantes et équipant les roulements pour le banc d'essais RAMI :

papier tissu
phénolique phénolique
diamétre intérieur (mm) 42,80
diametre extérieur (mm) 46,50
épaisseur (mm) 8,00
diametre du logement de la bille (mm 4,20
nombre de billes 26
porosité volumique corrigee@,c (%) 2,67 | 0,35
volume de matiére (crm) 1,41
surface totale de la cage (cfi 33,96
volume des pores (ct)
=volume de lubrifiant (cm®) 0,040 =40 ul | =0,005=5 l
masse de lubrifiant (mg)
(perfluoropolyalkyléther linéaire) 69 9
(cyclopentane ramifié) 32 4
Tableau A2-4: volume moyen de lubrifiant stocké dans une cage en résine
phénolique

L'imprégnation a saturation d'une cage en résine phénolique revient donc, en moyenne, a
avoir moins d'une dizaine a quelques dizaines de pl de lubrifiant. Ce volume, en le supposant
accessible, est réparti de fagon homogene dans tout le "volume poreux”. Or, nous évoluons
dans un bac d'imprégnation d'une centaine d kes tests de porosimétrie mercure sur ces
matériaux ont montré un volume poreux faible. Si la cage était massive, et la répartition de
lubrifiant homogeéne, le film de lubrifiant généré dans le cas de la résine phénolique base tissu
aurait moins de 1,5 um d'épaisseur.

A titre indicatif, les micropipettes vendues dans le commerce permettent de doser au mieux
1ul a la fois. Cela ne permet en aucun cas de garantir une répartition équitable dans tout le
volume. En conclusion, il est certainement plus simple d'ajouter la quantité de lubrifiant
voulue dans le roulement avec une cage massive que d'utiliser une résine phénolique
"imprégnée”.
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I- Justification des valeurs des parametres de I'imprégnation
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Annexe 3
MISE EN (EUVRE ET EVALUATION
DE LA LUBRIFICATION FLUIDE
DANS UN ROULEMENT
POUR AMBIANCE SPATIALE
AVEC LE BANC D'ESSAIS RAMI
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|- Objectifs. Parametres des essais

Le banc d'essais RAMI permet de tester en continu le comportement de roulements
pour ambiance spatiale en enregistrant le couple. L'objectif est de déterminer la ou les
combinaisons de parameétres parmi ceux considérés au cours des chapitres 2 a 5 : nettoyage
des pieces métalliques du roulement, comportement du lubrifiant, efficacité du film barriere et

intérét de I'emploi d'une cage poreuse.

La bague intérieure est entrainée en rotation et la bague extérieure est reliée a un couplemetre.
Le schéma du systéme et les caractéristiques des roulements sont les suivantes :

roulement

testé

L blemétre

Figure A3-1. : schéma de principe du banc d'essais RAMI

bague extérieure :

diamétre intérieur (mm) 47,459
diametre extérieur (mm) 55
bague intérieure :
diametre intérieur (mm) 35
diamétre extérieur (mm) 42,531
cage alvéolaire :
diametre intérieur (mm) 42,80
diamétre extérieur (mm) 46,50
diametre logement de la bille (mm) 4,20
billes :
diametre (mm) 3,969
nombre 26

Tableau A3-1: caractéristiques des roulements testés

avec RAMI
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Plusieurs parametres sont ajustables et sont rassemblés dans le tableau ci-dessous. lls incluent
notamment les points évoqués tout au long des chapitres 2 a 5.

. Nombre et
Parametre .
nature du choix
1- nature du lubrifiant 2 huiles
2- nature de la cage poreuse 5 matériaux
, . s 1 film barriere
3- nature et présence du film barriére .
présent/absent
4- guantité de lubrifiant a définir
5- charge appliquée a définir
6- précharge DTEE
7- vitesse de rotatiom O< w <150 tours/mn
8- rodage du roulement .2
oui/non
9O- guidage de la cage a définir
10- mode de nettoyage 4 techniques
11- durée de l'essai a définir
12- température de travail hon contr(_)lee’
mais enregistrée

Tableau A3-2: paramétres d'un essai

Cela représente un total de 9 parameétres au moins. Ces parameétres ne sont pas indépendants,
des couplages existent entre eux. Cela permet en l'occurrence d'éviter des combinaisons
incompatibles ou inutiles en s'appuyant sur les résultats des chapitres 2 a 5.

Paramétres liés Nature du lien
1o 4o 12 ] - vjscosités des hgiles I
- dégradation auto—catalytique du PFPE
1o 3 - interaction lubrifiant — film barriére
1. 10 - dégradation at_Jto—cataIytique du PFPE
- démouillage Pennzane
1. 566 - aptitud_e a geénérer des_films EHD
- dégradation auto—catalytique du PFPE
5. 4 - taux d'imprégnation, porosité
- - aptitude a générer des films EHD
2o 7 - centrifugation(a écarter carw faible)
5. 12 - différentiel thermique huile — structure
poreuse
34 - facilité de confinement

Tableau A3-3: couplage entre les parametres des essais RAMI

1- Parametres fixés

Un certain nombre de parametres seront dans un premier temps figes. Il s'agit de :
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- la quantité de lubrifiant : les structures poreuses seront imprégnées a saturation et on
procédera a un ajout de lubrifiant sur les éléments roulants et les pistes. Cette quantité pourrait
étre fixée a 5% du volume libre calculé a l'aide des caractéristiques des roulements (volume
entre les bagues intérieure et extérieure, la cage et les miflessexcluant le volume poreux

de la cage. Ce point reste néanmoins a confirmer. Le tableau ci-dessous résume les quantités
de lubrifiant que cela représente dans chaque cas.

PTFE ph%?gl(ie(;ue Meldin 9000 | acier poreux
porosité (%) 0 =25 = 22,8 = 35,7
VO"ér;‘gee"\t}lre(’Ccr'nag;‘s la 0 0,038 0,322 0,503
volume libre dans le
roulement \V, (cm®) 1,221
volume libre total 1,221 1,259 1,543 1,724

V3=V1+V, (cm®)

volume de lubrifiant
rajouté 0,061 0,061 0,061 0,061
V4 (=0.05x\5) (cm®)

volume total de
lubrifiant présent 0,061 0,099 0,383 0,564
Vs (=V1+V,) (cm?)

Tableau A3-4: volumes de lubrifiant dans un roulement selon la nature de la cage

- la charge axiale sur le roulement. La précharge du roulement (10GN10 %) sert de
charge.

- la vitesse de rotationw : Elle et fixée a 120 tours/mn. Le maximum accessible est de 150
tours/mn.

- le mode de guidage de la cageCe parametre intervient essentiellement pour des vitesses

de rotation élevées. Une seule géométrie est pour linstant considérée. Il s'agit de cages
alvéolaires. Le Meldin 9000 pose un probléme : a I'heure actuelle, seuls des séparateurs sont
disponibles chez le fournisseur.

- la durée de l'essai En se fixant un nombre de cycles maximum de 4 millions, et avec une
vitesse de 120 tours/mn, un test dure environ 1 mois.

- la température et I'atmosphere de travail : la température est enregistrée mais non
contrdlée. Le dossier technologique de RAMI fait état de la possibilité de travailler sous air ou
azote sec (Hr <5 %).

2- Parametres variables

Aprés ces parametres figés, les quatre principales variables a considérer lors de I'étude sont
les suivantes :
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- la nature du lubrifiant : Fomblin 225, Pennzane SHF X-2000, et une (des) graisse(s). Les
deux huiles sont celles communément employées dans le domaine spatial. La nature de la
graisse reste a définir (huile de base, épaississants)

- la nature du matériau de la cage papier phénolique, Meldin 9000, PTFE et acier. Les

trois premiers matériaux sont ceux rencontrés dans des roulements évoluant en ambiance
spatiale. Le tissu phénolique est écarté dans la mesure ou sa porosité est presque nulle et que
ses propriétés sont proches de celles du papier phénolique. Le retenir aussi reviendrait a
doubler des essais. Le dernier présente l'avantage d'étre tres homogene, facilement
imprégnable et dans une matiére facile a trouver. De plus, cela permet de couvrir de maniere
assez large la palette du couple (rayon moyen de pore)-(porosité) comme le montre le tableau
ci-dessous.

PTFE papier Meldin 9000 acier poreux
phénolique
I'pore moyen(LM) 0 3,90 0,50 7,40
porosité (%) 0 =25 =22,8 = 35,7

Tableau A3-5: gamme rayon de pore - porosité des différents matériaux de cage

- la technique de nettoyage: Les procédures retenues sont celles dans le cadre de
I'évaluation des remplacants de CFC (chapitre 2) et de I'emploi de la Pennzane SHF X-2000
avec une surface polie miroir (chapitre 5) : quatre solvants (eau savonneuse, hexane, acétone,
éthanol), trichloroéthylene - acétone, Vertrel MCA+.

- utilisation ou pas d'un film barriere : L'objectif de RAMI est de tester I'efficacité des films
barriere, & savoir la fonction de ces types de produits, et non un produit en particulier.

Ainsi, si on considere 3 lubrifiants, quatre matériaux de cage potentiels, quatre procédés de
nettoyage et deux attitudes vis a vis du film barriere (présent ou absent), cela représente :
3x4x4x2=96 cas de figure. Chaque cas représente une paire de roulements dans la
configuration de RAMI. A chaque test, on peut faire fonctionner 4 cas. Et un test devrait durer
pour l'instant au maximum un mois (4 millions de cycles a 120 tours/mn).

Au temps nécessaire a la réalisation et la conduite des tests viennent se greffer ceux :
- des commandes du matériel et des consommables,
- de la préparation des essais (nettoyages, imprégnations, montages, démontages),
- des expertises
* états de surface des pistes et des billes
* taux d'imprégnation et usure des cages
* @volution du lubrifiant (dégradation chimique, interaction avec le film
barriére, etc ...)

lI- Hiérarchisation des essais

Afin de tester des cas significatifs et pertinents, et de réduire le nombre de tests a une durée
raisonnable, des priorités sont instaurées. Elles concernent principalement :

- le choix des lubrifiants,

- les techniques de nettoyage,

- 'emploi et la nature du film barriere,
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1° priorité : les lubrifiants a évaluer en premier sont la Fomblin Z25 et la Pennzane SHF X-
2000. Cela représente donc 64 cas a envisager. Les tests avec des graisses seront définis par la
suite en fonction naturellement des résultats obtenus avec ces deux lubrifiants.

2° priorité : Les roulements sont en acier Z100CD17. Lorsqu'il est nettoyé avec la procédure
des quatre solvants (eau savonneuse, hexane, acétone, éthanol), la Pennzane SHF X-2000
démouille les surfaces. Il apparait donc normal d'éliminer cette combinaison.

D'autre part, il ne semble pas utile d'évaluer le nettoyage de cet acier a la fois par les
procédés quatre solvants et trichloroéthylene - acétone pour la Fomblin Z25, celle-ci ne
présentant pas de phénomene de démouillage. De méme, I'évaluation de I'efficacité comparée
des remplacants potentiels des CFC a donné l'avantage au Vertrel MCA+. Cela représente
donc 32 cas de figure.

3° priorité : L'emploi du film barriére est conditionné par la tension de surfacedu
lubrifiant et par la quantité de lubrifiant présente dans le roulement (lubrifiant présent dans la
cage poreuse et sur les éléments roulants).

La tension de surface de la Fomblin Z25 étant la plus basse (21,1 nNenfilm
barriére devrait étre employé dans tous les cas. Lorsque la quantité de lubrifiant est faible ou
modérée (papier phénolique, Meldin 9000), les cas ou le film barriére est absent seront
également considérés. En effet, nous avons vu au chapitre 5 que I'extraction du fluide était
trés difficile.

La Pennzane SHF X-2000 possede une tension de surface moins importante (30,7
mN.nY). Une approche inverse & celle de son homologue semble appropriée : pas de film
barriere dans chacun des cas et en employer uniguement dans les cas pas trop défavorables
(papier phénolique, Meldin 9000) avec le film barriere.

D'autre part, suite a la mise en évidence des interactions entre la Pennzane SHF X-
2000 et le film barriére Fluorad FC 725 (chapitre 4), il serait préférable d'employer pour ce
lubrifiant-ci un autre revétement anti-migration, par exemple le Fluorad FC 732. Cependant,
le but est de tester la fonction d'un revétement anti-migration et non un type de produit. Le
choix est conditionné par les fabricants, il est trés probable que seul un seul produit sera
disponible.

Cela conduit donc a 20 cas de figure a tester.

4° priorité : Le Vertrel MCA+ a conduit a de meilleurs résultats. Les tests seront conduits
prioritairement avec ce nettoyage. La procédure quatre solvants et le couple trichloroéthylene-
acétone viendront dans un second temps.

A ce stade, il reste donc 12 cas prioritaires a considérer qui impliquent directement le

remplacant du CFC, des lubrifiants fluides, les structures poreuses et les revétements non
mouillants. Cela représente 3 tests de 1 mois chacun.
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l1l- Bilan

Nettoyage avec le remplacant du CFC, le Vertrel MCA+ :

Fomblin Z25
nettoyage par Vertrel MCA+ des pieces en acier Z100CD17
papier phénolique Meldin 9000 PTFE ‘ acier poreux
film pas de film  film pas de film  film film
barriere | barriere  barriere | barriere  barriére barriere
Pennzane SHF X-2000
nettoyage par Vertrel MCA+ des pieces en acier Z100CD17
papier phénolique Meldin 9000 PTFE acier poreux
film pas de film  film pas de film pas de film pas de film
barriere | barriere  barriere | barriere barriere barriere

En considérant le nettoyage de référence, et si on enleve dans l'organigramme précédent les
cas sans film barriére avec la Fomblin Z25 et ceux avec pour la Pennzane SHF X-2000, cela
conduit & 8 cas supplémentaires soit 2 tests (i.e. 2 mois).

Fomblin 225

nettoyage quatre solvants des pieces en acier Z100CD17

papier phénolique Meldin 9000 PTFE ‘ acier poreux
film film film film
barriere barriere barriere barriere
Pennzane SHF X-2000
nettoyage trichloroéthylene-acétone des pieces en acier Z100CD17
papier phénolique ‘ Meldin 9000 ’ PTFE ‘ acier poreux
pas de film pas de film pas de film pas de film
barriere barriere barriere barriere
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I- Objectifs. Paramétres des essais
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