o
?;\;
<
z

MINISTERE DE L’ENSEIGNEMENT SUPERIEUR
ET DE LA RECHERCHE SCIENTIFIQUE
UNIVERSITE «Abbés LAGHROUR»DE KHENCHELA
FACULTE DES SCIENCES ET DE TECHNOLOGIE

IVE, L\\Q
RSy
!)ﬁ \

e
45,
&

’)EEE;:::
@
SR

/)

5..
E
by,

Département de Génie Mécanique

N° de série :

Mémoire de fin d’études
Pour I’obtention du dipldme de Master (L.M.D)

Spécialité: Génie Mécanique
Option: Génie Des Matériaux

Synthése et caractérisation structurale
et tribologique d’un composé nano

structuré a base de titane Ti-Nb pour
applications biomeédicales

Réalisé par : - LAOUAR Haroun Dirigé par : Dr. FELLAH Mamoun
- BELAABED Fahima

Membres de jury :

- Mr. CHERMIME Brahim
- Mr. GHILANI Laala

Présenté le :




REMERCIEMENT

REMERCIEMENTS

En premier [ieu nous remercions notre Dieu Allah le Tout Puissant, de

nous avoir donné le savoir, et le courage pour réaliser ce travail.

Ce travail a été réalisé a [université d ABBAS LAGHROUR,
KHENCHELA. En premier lieu, nous tiens d exprimer nos profondes
reconnaissances d notre encadreur de thése, FELLAH Mamoun pour

ces précieuses remarques et conseil et de sa disponibilité.

Que les amis et les collegues de promotion trouvent ici, [expression de

[ui remerciements pour leur soutien moral.

Enfin, nous adresse nos plus chaleureux sentiments aux parents, et au

reste de la famille pour leur soutien constant.

Remercie d toute personne ayant participé a la réalisation de ce travail

de preés ou loin.

Haroun et Fahima



DEDICACE

Dédicace
9e dédis ce modeste travail

A ma mére

A mon fére

Mon marie

A ma fille

2 mes fréres ef mes scurs

A tous les em‘eynamﬁ‘ de a/éﬁarfemenfa[e  génie mécanique

A tous mes amis

Fahima



DEDICACE

Dédicace
9e dédis ce modeste travail

A ma mére

A mon fére

A ma femme

A mes enfants

2 mes fréres ef mes scurs

A tous les em‘eynamﬁ‘ de a/éﬁarfemenfa[e  génie mécanique

A tous mes amis

Haroun



LISTE DES ABREVIATIONS ET SIGLES

PTH :
HV :

Ra:

Ry :
Rz :

Fr:

ASTM :

DRX:

MEB :

LISTE DES ABR2VIATIONS ET SIGLES

Prothése total de hanche.

Dureté Vickers.

Charge appliquée pour mesurer la microdureté (N).
Moyenne arithmétique de rugosité (um).
La somme de la hauteur.

Hauteur des irrégularités.

Distance totale parcourue (m).

Taux d’sure.

Force tangentielle (N).

American Society For Testing Materials.
Diffraction des rayons X.

Microscope ¢électronique a balayage.



LISTE DES FIGURES



LISTE DES FIGURES

LISTE DES FIGURES
CHAPITRE 1
I-1 : Classification des biomatériatuX..........c.ovviiuiiiiiiiiiii e, 09
I-2 @ Cupule €N ZITCOM. ..u ettt et et e 10
I-3 ¢ Cupule en alumine.........c.ooiuiiiiniiii e e e 11

I-4 : Ciristallographie du titane pur en fonction de la température : A : Etat liquide, B :
phase B cubique centrée (a = 3,32 A), C : Phase a hexagonale compacte (a = 2,95
Ac=468A;0/a=11,587). i 16

I-5 : Représentation des quatre types de matériaux a nanostructure........................ 22

I-6 : Meécanisme conduisant a la formation d’une nanostructure lors de la

mécanosynthése (Gaffet — CNRS)...... ... 24
I-7 : Evolution de la taille des grains avec le temps de broyage............................. 25
I-8 : Schéma du phénomeéne de fragmentation lors du co-broyage......................... 26

I-9 : Différentes étapes d’agglomération au cours du co-broyage : (a) soudure, (b)

enrobage et (€) agglomeration.............ooiiiiiiiiii 26
I-10 :  Les déférents types de broyeurs. ..........ooviuiiiiiiiii i 27
I-11: Présentation schématique d’une PTH.................ooiiiiiiiiii, 28

I-12 :  Schéma d'une prothése totale de hanche et des différentes parties de la prothése... 29

I-13:  Exemple de couple de frottement métal/ UHWMPE.....................ot 31
I-14 : Exemple d’un couple céramique/polyéthyléne a droite.....................coeennenn. 31
I-15: Exemples de couples céramique-céramique)........c.oovvveieiinnieienneeiieneennnnn. 32
I-16 : Exemple de couple de frottement métal/métal........................oooiiiiiiii.. 33
I-17 :  Luxation d'une prothése de hanche.................c..o i 35
I-18 : Descellement de la tige ; a) cimentée. b) non cimentée.................cceevvnuennnn... 36
CHAPITRE 11

II-1 : Broyeur planétaire - Pulverisette 7- de Fritsch....................o, 45

II-2 : Schématisation d’un broyeur & mouvement planétaire et de 1’action des billes

PENAANE 1€ PIOCESSUS. ... u ettt ettt ettt et e e e e e e et e e e e e eenaeans 45
II-3 : Schéma de la presse uniaxiale utilisée pour la compaction........................... 46
II-4 : Représentation schématique des trois étapes de frittage..................oooeeeenn. 47
II-5 : Microscope optique type LEIKADMLM. ... ..o 49

II-6 : MEB de marque HITACHI S-520 au MSMP Arts et Métiers ParisTech Lille.... 50



LISTE DES FIGURES

II-7 : Microdurométre du type ZWICK ZHV 2.5 a pénétration Vickers ................. 51
II-8 : Schéma des paramétres de mesure de la rugosité ...........ccoovvviiiiiiniiienin.. 52
II-9 : Conditions de réalisation des tests d’USUre ...........c..cooiiiiiiiiiiiiinnen. 54
II-10 :  Principe de contacte tribologique ponctuel alternatif ..........................oo... 55
II-11:  Systéme Tribotester de type CSM... ..o, 55
CHAPITRE III

III-1: Micrographie MEB présente les particules des poudres de départ : a) Ti pure et

III-2 :  Graphes de distribution granulométrique d'alliage de titane binaire broyé, Ti-Nb

en fonction de la teneur en Nb (% atomique) mesurée a I'aide de la méthode de

diffraction / diffusion [aser...............oooiiiiiiiiiiii e, 03
III-3: Diagrammes de diffraction des rayons X d'alliages Ti-Nb broyés en fonction de

Nb (% atomique), teneur: a) 4, b) 8, ¢) 12, d), 15ete), 20 (en. %)..........c........ 64
III-4 :  Diagramme de phase binaire Ti — Nb en fonction de la teneur en Nb (% at)......... 65

III-5: Evolution de: a) la taille moyenne des cristallites {D}, (nm) et la micro-
contrainte {€} de l'alliage binaire Ti-Nb en fonction de la teneur en Nb (at. %).
Les barres d'erreur indiquent 1'écart type (SD).......ccoiiiiiiiiiiiiiiiiiine, 66

III-6 :  Evolution de: b) Paramétres de réseau {a et c}, (A), de I'alliage binaire Ti-Nb

en fonction de la teneur en Nb (at. %). Les barres d'erreur indiquent 1'écart type

III-7 :  Evolution du module de module de Young de 1I’alliage Ti-15 Nb binaire broyé¢ et
fritté en fonction de la température de frittage. Les barres d'erreur indiquent
1'€CArt tYPE (SD).eeieiieiiieiieeiee ettt ettt e 68

III-8 :  Evolution de la microdureté de l'alliage Ti-15 Nb binaire fraisé¢ et fritté en

fonction de la température de frittage. Les barres d'erreur indiquent 1'écart type

(SD) et 69
CHAPITRE IV
IV-1: Principe de fonctionnement du tribometre...............ccoviiiiiiiiiniiiiniiene. 14

IV-2: Evolution de coefficient de frottement de I’alliage binaire Ti-Nb testé a 8 N, en
fonction de teneur de Nb (at. %), contre distance de glissement (cycle)................ 75
IV-3: coefficient moyen de frottement de I’alliage binaire Ti-Nb en fonction de teneur

de Nb (0 — 20 at. %) testés a differents charges de 2, 8, et 16 N, respectivement.. 76



LISTE DES FIGURES

1IvVv-4:

IV-5:

1V-6:

IV-7:

Evolution de volume d’usure (um?) de I’alliage Ti-Nb en fonction de la teneur de

Nb (0-20 at. %) tetstés a differents charges de 2, 8, et 16 N, respectivement........ 77

Evolution de taux d’usure (um® N' um™) de I’alliage Ti-Nb en fonction de la
teneur de Nb (0-20 at. %) tetstés a differents charges de 2, 8, et 16 N,

TESPECTIVEITICNIE. . ..t tt et ettt e et ettt et et et et et et et e e e et et e et e teeaeene e 78

Evolution de la morphologie de I'usure de I’alliage Ti-Nb en fonction de la
teneur de Nb :a) 4, b) 8, ¢) 15 et d) 20 (at. %). 79
Evolution de la morphologie de I'usure de I’alliage Ti-Nb en fonction de la

charge appliquée : a) 2N, b) 8N, C) ION.. ..ottt 80



LISTE DES TABLEAUX



LISTE DES TABLEAUX

LISTE DES TABLEAUX
CHAPITRE I

I-1:  Domaines d’application des déférents biomatériaux.............c.ovvviinviiineennnnn. 07
I-2:  Applications biomédicales des matériaux métalliques employés en médecine..... 14

I-3:  Classification des éléments d’alliage selon leur influence sur les phases a et ... 17

I-4:  Propriétés physiques du titane comparé a autres matériauX...........occeeeueenenn... 19
CHAPITRE 11

II-1: Parameétres de mesure de 1a rugosité..........oooiiiiiiiiiiiiiii e, 52
II-2: Conditions de travail des tests d’usure en contact alternatif (bille sur plan)......... 56
CHAPITRE III

III-1: Evolution de la —taille des cristallites et de microdéformation en fonction de
TENEUT A€ N Do 66
III-2:  Quelques valeurs de Module de Young en fonction de la teneur de Nb (at %).... 68



TABLE DE MATIERES

TABLE DE MATIERES
RESUME
ABSTRACT
TABLE DES MATIERES
LISTE DES TABLEAUX
LISTE DES FIGURES
LISTE DES ABREVIATIONS

INTRODUCTION GENERALLE .....cciuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieiiieieiieiettinesacnssnsnn 02

CHAPITRE 1. ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

TINTRODUCTION....ciuiitiitiiiiiiniieiieiniietieiititiettetietatsassssssssssssssassnssssnsses 06
I.1 GENERALITES SUR LA SCIENCE DES BIOMATERIAUX.......cccccceetiuinaene. 06
[.1.1 La science des biomateriauX. . ... ..o.ueuerineeneet ittt eaaenees 06

| B0 B 1T o) 1) 1 1 ) W 1 b G PR 06
I.1.3 Impact et utilisation des biomatériauX............oeviiiiiiiiiiiiiiii i eiannns 07
1.1.4 L ¢élaboration des biomateriauX. ........veuueenieetteiteeite et eiteeieeeeeeneenanns 07
1.2 NOTIONS DE BIOCOMPATIBILITE......cccciiuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiniieiiiinenennn 08
L2 1 INtrodUCHION. . ..ottt 08
1.2.2 Les différents types de biocompatibilité..............coooiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e, 08
[.2.2.1 La biocompatibilité structurale...............oooiiiiiiiiiiiii i 08
1.2.2.2 La biocompatibilit€ des Surfaces............c.ooeiiriiiiiiiiiiiiiiiii i, 08
I.3 Classes des DIomatériauX.....ccceeviuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeiaiineciacencen 09
L3017 INtrOAUCTION. . ..t 09
[.3.2 LS COTAMIQUES. . .. e vttt et ettt et et ettt et et et et et e e e 10
1.3.2.1 Les classes des céramiques utilisées dans la médecine............................. 10
[.3.2.1.1 Les CEramiqUESs TNETEES. .. ..euuenteetent ettt eteate et e et e e eeeeeeaeenns 10
1.3.2.1.2 Les céramiques réactives (résorbables ounon....................ooeeevvinnnn... 11

| B TR I 0] 41 1<) (o 11
1.3.3.1 La recherche de polymeéres résorbables...............cooviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiinns 11
1.3.4 Matériaux d’origine naturelle............coooiiiiiiii e 12
[.3.5 Métaux et alliages mEtalliques. .......ooevueiniitiii e 12
| TR T B\ €] 1 ' 011§ 12
[.3.5.2 Alliages metalliques. ... ..o.oouiiniieii i 13
1.3.5.2.1 Les alliages cobalt-chrome..............coooiiiiiiiiiiiiii i, 14
[.3.5.2.2 Les alliages abase nickel...............coooiiiiiiiiiiii e 15
[.3.5.2.3 Les alliages @ base titane..........ouevueeniiiieit it eieee e eaaaas 15
[.3.5.2.3.1 Le titane PUL....cueineeet ettt e 15
[.3.5.2.3.2 Les alliages de titane. .........c.oouiiniiiiiii i 16
1.3.5.2.3.3 Classification des alliages de titane...............c.coooiiiiiiiiiiiiiiiine.. 16
1.3.5.2.3.4 Présentation de I’alliage de titane étudie le Ti-6Al-4Nb..................... 18
[.3.5.2.3.5 Les domaines d’application..............cooiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeenn 18
[.3.5.2.3.6 Caractéristiques generales...........ovvviiiiiiiiiiiiii i, 19
[.3.5.2.4 Aciers InoXydables. ........oovuiiiiii e 20

1.4 Les MAatériauX NaANOS I UCTUTES.eeeeeeenneeeeeeeeeeeeessseesesssssssseesssssssssssosssssssssses 21



TABLE DE MATIERES

L4.1 INtrOdUCTION. ... .eei e e e 21
[.4.2 Les matériauX NanOSIIUCTUIES . . ... .uutttt ettt et et et et et e et et e e aieeeanaas 21
[.4.3 Classification des NaNOMAtEIIAUX . ... .vutntenten ettt reeeeeaeeaen, 22
1.4.4 Propriétés spécifiques des nanomaterialiX........ooueereeeeieerneernieeineenneanneennnns 23
1.4.5 Les procédés de fabrication des Nnanomatériaux............o.eevuiveineinenninnennnnen.. 23
L4.5.1vV01€ PRYSIQUE. ...ttt e e 23
[.5.4.2 vO1€ ChIMIQUE. ... .ottt e 23
[.5.4.3 méthode MECANIQUE. ......c.uiintiiii i e 24
[.4.5.3.1 Synthese MECANIQUE. . .....euuiutiniit ittt 24
1.4.5.3.2 Les mécanismes de broyage mécanique a haute énergie......................... 25
[.4.5.3.3 Paramétres influengant sur la nature du produit obtenu par synthése
00071 8 0|1 P 26
[.4.5.3.4 Les différents broyeurs mécaniques. ..........coueeuueiuiinieniiieaiiaaieaeannnns 27
L5 PROTHESES TOTALES DE HANCHE.......ccccitiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiinineeneenes 28
L5.1 INtrodUCHION. . ... 28
1.5.2 Composants de prothése totale de hanche...................cooooiiiiiiiii i, 29
[.5.3 Types des ProtheSes. . .....uuuniinit it 30
[.5.3.1 Protheses CIMENtEES. ... ..uuuuintete ittt 30
[.5.3.2 Protheses NOn CIMENTEES. ... .ouutentttt ettt e e e e 30
1.5.3.3 Protheses hybrides. ........oouiiniiiiiii e 30
[.5.4 Couples de frottement. . .........oeieiieiiii i 30
1.5.4.1 Couple métal / polyéthylene............ooiiiiiiiiiii e, 30
1.5.4.2 Couple céramique / polyéthyleéne.............coooiiiiiiiiiiiii e, 31
1.5.4.3 Couple céramique / CEramIQUE .......veeueenteittenteate et ete et eteateaeenaeaneanns 32
[.5.4.4 Couple métal / métal....... ..o, 32
[.5.5 Problémes liés a I’usure mécanique des prothéses totales de hanche.................. 33
LS. 5. 1 LPUSURE. ..o e 33
L5.5.2 LaluXation .....ouonieie it 35
[5.53 Le Descellement. . ....o.ueneineii e 36
R 1) 1T L1 T 1) TN 37
L.7 RIFFERANCES BIBIOLGRAFIQUES......ccceiiiiiiiiiiiiiiiiiieiieiiiiieceecnenns 38

CHAPITRE II. MATERIAU ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES

IL INTRODUCTION. . .iiuiitiiiniiniieiieiniiateestesatsssessssssssssssssssssssssssssnsssssssnses 44
I1.1 Matériaux étudiés.....ccevveiiniiniiiiiiiiiiiiiiiiniiiiiiiiiiieiieiiicieiieteeiiscincenecnns 44
I1.2 Synthéses MECAMIQUE....ccouvierriiieieinreietrsatessecssasossssssssssssossssssssssssssssssnns 44

I1.2.1 Broyage mécanique a haute énergie (Mécanosynth€se)..............cooeoeviiiiiiinn. 44
I1.2.2 DispositifS XpPErimeNtatX. ... ..ueeueeeenteetteeteeatee et eateeaeeeareeaaeenneeanaeans 44
I1.2.3 Mode de fonctionnement. ...........o.ovuiieiiiiit e 45
I1.2.4 Etapes d’élaboration par métallurgie des poudres..............coovviiiiiiiiiiiniinn... 46
IL2.4.1 COMPACTAZE. ... ntett ettt et 46
L BB 4 1 V. 46
I1.2.4.2.1 Parametres de frittage. ... ....ooueietiiii i e e 47

I1.3 CARACTERISATION STRUCTURALLE.......ccceitiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieiiieinennen. 49



TABLE DE MATIERES

I1.3.1 Techniques de CaractériSation. ... ......ouuerienienieatt ettt ettt aneeneanans 49
I1.3.1.1 Analyse métallographique. ..........coeiiiiiiiiii i i aeas 49
I1.3.1.2 Analyse par diffraction des rayons X ...........ccooiiiiiiiiiiiiiiiiii e 49
I1.3.1.3 Microscopie électronique a balayage (MEB)............ccooiiiiiiiiiiiiiiinn..n. 50

I1.4 CARACTERISATION MECANIQUE....c.ciitiuiieiiiiniiniienierniseriecsesssassacesn 51

ILA.T MICTOAUIETE. . ...t e 51

I1.4.2 Détermination de la rugosité : la profilometrie................cooiiiiiiiiiiiin. .. 51
11.4.2.1 Profilometrie 2D: principe et dispositif expérimentale.......................oeeen. 51

I1.5 CARACTERISATIONS TRIBOLOGIQUES.....c.cccciieiiiiiiiuiieiiiiniieiieiennnnnns 53

Q) GENETAlIte. .. ... i s 53

D) MECANISIME A USUIC. ... .ettettett ettt e e e e e e et e e e e et e ee e e e aeeanaas 53

I1.5.1 Evolution de coefficient de frottement ................cooiiiiiiiiiiiiiiiiii, 54
I1.5.1.1 Contact tribologique ponctuel alternatif.....................coooiiiiiiiiiiin 54

I1.5.2 EVOIUtION d€ USUTIEC. ... euuetitit ettt e e 56
I1.5.2.2 Calcul du taux d'USUTE. ........oitii e, 56

I1.6 CONCLUSION. . uiiuiitiitiiiniiatietirniietsesessntsssssssssssssssssssssssssssssssnssssssses 57
I1.7 RIFFERANCES BIBLIOGRAPHIQUES......ccciitiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieiieiniienennes 58

CHAPITRE III. CARACTERISATIONS STRUCTURALS ET DISCUSSIONS

III INTRODUCTION. ...utitiiiiiieiiiiiiuiietieiiiiatiettesnesstessesssssassssssssssassssssasnns 61
I11.1 SYNTHESE ET CARACTERISATION STRUCTURALE.......cccccccevuiuinennnnnn 61
III.1.1 La taille et la distribution des grains.............ccovveieiiiiiiiiiiiiiiieiieeinenn.. 61
II.1.2 Analyse par DRX ... ..o e 64
I11.1.3 Evaluation de paramétres de réseau et taille de cristallite.............................. 65
I11.1.4 Morphologie des particules de poudre (paramétres de maille)......................... 66
II1.1.5 Caractérisation MECANIQUE. ... .ouueentt et ettt ettt e et e eee e e aeeeaeennenn, 67
IL1.5.1 Module de YOUNg ......ooniiiiii e 67
IILT.5.2 MICTOAUIELE. ... ettt e e e, 68
IIL1.2 CONCLUSION. . tittitiniiniietieitiatieseessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnss 70
I11.3 REFERENCES BIBLIOGRAPHIQUES.....cccciiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiniieineieenenan: 71

CHAPITRE IV. CARACTERISATIONS TRIBOLOGIQUES ET DISCUSSIONS

IV. INTRODUCTION....ccccoeervrmrrrerrcesecssnssssesccssssnes 73
IV. 1 EVOLUTION DE FROT TEMENT ....ittitttetteeeseeeseeesssescccsscssscsssessssssses 73
IV.1.1 Evolution du coefficient de frottement. ...........uvuueueeeeeeeieeeenaans 74

IV.1.2 Coefficient de frottement moyen..............cooviiiiiiiiiiiiiii e, 75



TABLE DE MATIERES

IV.2 EVOLUTION DE L’USURE......cictiiiiiiiiiiiiiiiniieiiiiiiiniieiiecniiaciececncnnn 76

IV.2.1. Morphologie de USUIE. .......ouitii i e 78
L 8 1) 1 T L1 T 1) 1 81
IV.4 RIFFERANCES BIBLIOGRAPHIQUES.......cccitiiiiiiiiiniiiiiniicinnnicssnnrconnnns 82

CONCLUSION GENERALE



INTRODUCTION GENERALE



INTRODUCTON GENERALE

I INTRODUCTION GENERALE

La science des matériaux ¢étudie la relation entre les propriétés, la morphologie structurale et la
mise en ceuvre des matériaux qui constituent les objets qui nous entourent (métaux, polymeres,
semi-conducteurs, céramiques, composites, etc.). Elle est au cceur de plusieurs domaines techniques

en ¢électronique, automobile, aéronautique, énergies renouvelables, nanosciences,
nanotechnologies,...LLa connaissance et la maitrise des phénoménes microscopiques tels que la
diffusion, 1’arrangement des atomes, la recristallisation, 1’apparition de phases, etc., donnent la

possibilité d’"elaborer des matériaux aux propriétés et aux performances voulues [1].

Le développement et 1’étude des biomatériaux a permis, depuis le milieu du XXeéme siecle,
d’améliorer I'intégrité et le confort de vie de personnes souffrant de problémes fonctionnels. Ils
peuvent étre implantés dans le cadre de la chirurgie orthopédique (prothéses de hanche, de genou),
de la chirurgie vasculaire (remplacement e segments artériels) ou encore en dermatologie (greffe de
peau) comme il a été présenté par M. Fellah [2]. La chirurgie orthopédique et notamment celle de la
prothése de hanche sont en perpétuel développement. 800000 prothéses totales de hanche sont

implantées chaque année dans le monde dont 600 en Algérie [3].

Les matériaux nanocristallins sont actuellement au cceur du développement scientifique et
technologique moderne. Leur utilisation est étendue a travers les champs d'applications les plus
innovateurs dans le domaine biomédicale. La particularité de ces matériaux est qu’ils présentent des
propriétés fondamentales nouvelles, par comparaison a celles du matériau massif. Le comportement
des particules nanométriques apparait plus sensible au niveau des propriétés mécaniques, physiques,
chimiques, ... etc. par rapport a celui d'un matériau massif. Ces propriétés spécifiques découlent
notamment du nombre trés important d’atomes appartenant aux surfaces (nanoparticules), aux
interfaces (multicouches, nanocristallins) et aux joints de grains (poudres nanostructurées), et

résultent de leur trés faible taille (nanométrique) [4].

Cette ¢tude vise a déterminer le comportent structural et tribologique des matériaux
nanostructurés a base de Ti avec des différents teneurs en masse de Nb et examiner ’effet de se
dernier sur les propriétés structurales et tribologiques, pour cela, quatre chapitres ont été développé

comme expliqué ci-apres.
Ce mémoire est subdivisé en quatre chapitres :

Le premier chapitre consiste en une étude bibliographique, dans laquelle on a présenté les

types des biomatériaux, les définitions de base de la science des biomatériaux, 1’historique, et
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quelques procédés d’élaborations ont ét¢ évoqués dans ce manuscrit : on s’est intéressé donc aux

notions de biocompatibilité et leur application en médecine.

Les protheses orthopédiques sont définies en général et plus particulierement les prothéses
totales de hanche présentés. La synthése des matériaux nanostructurés, leur propriétés et
classification ont été décrites. On a répertoriés aussi les procédés de fabrications par des différentes
voies précisément la mécanosynthése avec une description détaillée des phénomenes induits lors de
broyage mécanique des poudres. Enfin on a illustrés les problémes liés a ['usure des prothéses

totales de hanche.

Le deuxiéme chapitre présente les méthodes expérimentales utilisées pour la
caractérisation de matériau étudié, plusieurs techniques ont été mises en ceuvre pour la
caractérisation structurale et tribologique telles que : Microscope électronique a balayage (MEB),
Diffraction des rayons X (DRX), Microdurometre, Rugosimétre en deux et trois dimensions, et

enfin le tribometre pour 1’étude de I’usure en contact Bille/Plan en mouvement alternatif lubrifié.

Le troisiéme chapitre est consacré pour 'interprétation des résultats obtenus par les
caractérisations structurales. Plusieurs études ont été exploités afin d’analyser la morphologie des

poudres utilisés pour la synthese tel que Analyse par Profil de microdureté, DRX,... etc.

Dans Le quatriéme chapitre, nous allons présenter les méthodes de caractérisation
tribologique, a savoir ; tribometre par contact bille sur plan par un mouvement alternatif et on a

déterminer le comportement de chaque mélange Ti-Nb en fonction de la teneur de niobium (at. %).
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I INTRODUCTION

Les premiers biomatériaux implantés n’étaient pas spécialement adaptés, a 1’origine, pour un
long séjour en milieu biologique ; ces matériaux étaient au mieux bio tolérés et pouvaient avoir, a

long terme, des effets néfastes sur I’organisme.

La plupart des biomatériaux utilisés aujourd’hui viennent d’autres secteurs d’activité et une
importante part du travail des laboratoires biologiques consiste a évaluer des matériaux existants,
parfois modifiés, de fagon a remplir leurs nouvelles fonctions. Des procédures d’évaluation in vitro
sur des systémes de culture cellulaire ou in vivo ont été développées, mais bien des progres restent a
faire dans ce domaine, notamment en ce qui concerne la compréhension des interactions entre

biomatériaux et milieu vivant. [1]

1.1 GENERALITES SUR LA SCIENCE DES BIOMATERIAUX

1.1.1 La science des biomatériaux

La science de biomatériaux s’adresse a la fois aux processus de diagnostic, et aussi aux
méthodes thérapeutiques. En incluant a la fois des renseignements du domaine de la biologie, de la
physique, de la chimie, et aussi du domaine de génie et celui médical, la science des biomatériaux
doit parcourir certaines étapes pour la facilitation de I’utilisation clinique des biomatériaux. Les plus
importantes étapes qui devraient étre parcourues pour que les biomatériaux soient intégrés dans les
dispositifs médicaux sont (1) conception et création des biomatériaux ; (2) test in vitro ; (3) test in
vivo sur les animaux et puis sur les gens v (4) I’approbation pour I’utilisation clinique ; (5) la

production, le développement et la commercialisation industrielle des biomatériaux. [2]

1.1.2 Les biomatériaux

Dans I’année 1987, D.F. Williams a défini les biomatériaux comme étant « des matériaux non-
viables utilisés dans des dispositifs médicaux, destinés pour interagir avec les systémes

biologiquesy. [2] Cette définition a été ultérieurement apprise par les experts du domaine.

Selon la définition du consensus de Chester (1991), un biomatériau est un matériau destiné a
étre en contact avec les tissus vivants et/ou les fluides biologiques pour évaluer, traiter, modifier les

formes ou remplacer tout tissu, organe ou fonction du corps. [3]
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I.1.3 Impact et utilisation des biomatériaux

Tableau I-1 : Domaines d’application des déférents biomatériaux. [4]

Alliage chrome-cobalt | Implants articulaires, implants dentaires, valves cardiaques
Alliage de titane Implants artlc’ulralres et dentglre, plaques et VlS'd ostéosyntheése,
pacemakers, ¢léments de chirurgie reconstructive.
-
= .. S is d’osté S
E Acier inoxydable 316L chemakgrs (electrodfes), plaques et vis d’ostéosynthése, agrafes
35 diverses, implants articulaires
= Alliage (nickel-chrome) et . . .
. . Réparations dentaires
(nickel-titane)
Polyuréthane (PU) Urologle, implants mammaires, valves cardiaques, pacemakers
(isolant)
Polyéthylene (LDPE ; Sutures, chirurgie faciale et dentaires, tendons, prothéses de
2 UHWPE) hanche et genoux.
- Le poly méthacrylate de . . . . L 4
D
i méthyle (PMMA) Lentilles intraoculaires, ciments orthopédiques.
= Polypropyléne (PP) Sutures, ligaments
R~ Polyamide Sutures
.. Implants mammaires, urologie, implants testiculaires,
Silicone . . . . . ) .
pacemakers (isolant), chirurgies faciales, chirurgie des mains
Polyester Sutures, implants vasculaires
> 1 . (1
g Phosphate de calcium 1mplants oﬂhopgdlqug, ciments, support de médicaments
= implantables, chirurgies maxillo-faciales, comblements osseux
g
= . . A A
Z Alumine-Zircone (A1203- Prothése articulaire, o’ngle.s, tétes et cotyles pour protbeses des
S hanches, osselets de I’oreille moyenne, pacemakers (isolant),
- 71r02) . .
o implants dentaires
2
E Bio verre Implants orthopédiques et dentaires.

1.1.4 L’élaboration des biomatériaux

Les procédés d’¢laboration et de mise en forme des matériaux biologiques sont tres divers en
raison de la multitude des produits proposés. Comme pour tous les domaines récemment explorés,
les modes de mise en forme des biomatériaux sont inspirés de ceux propres a d’autres domaines
(frittage, coulée, forgeage, usinage, injection, projection plasma, etc...). Une attention particulicre
est portée a la présence d'impuretés ou a toutes formes de contamination ou de pollution qui
peuvent avoir, méme a de faibles concentrations, une grande influence sur le comportement
biologique. Ainsi la stérilisation est une étape obligatoire. Différents procédés sont proposés

mais D’irradiation aux rayons gamma sur le matériau préemballé est aujourd’hui recommandée

(norme NF/EN 552/42). [5]
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1.2 NOTIONS DE BIOCOMPATIBILITE

1.2.1 Introduction

Inhérente a 1’aspect de contact, la notion de biocompatibilité est essentielle dans le domaine des
biomatériaux. De manicre simple, la biocompatibilité peut étre définie « comme la compatibilité
entre un systeme technique et un systeme biologique ». Aussi, il peut étre intéressant de distinguer la
biocompatibilit¢ structurale et celle des surfaces bien que ces deux notions soient souvent

intimement liées. [6]

1.2.2 Les différents types de biocompatibilité

1.2.2.1 La biocompatibilité structurale

La biocompatibilité structurale résulte d’une "adéquation entre toutes les propriétés de la
structure du matériau et les systemes biologiques". Si la forme de I’implant apparait comme un
critére évident, son obtention peut nécessiter un processus particulier (forgeage ou coulée des
métaux, conditions de frittage des céramiques, parameétres d’injection des polymeéres...) susceptible
d’influencer les caractéristiques mécaniques du matériau (raideur, résistance mécanique et

résistance a la fatigue). [7]

En effet, a I’interface biomatériau / os, le transfert des contraintes occasionne localement leurs
modifications a la fois quantitativement et qualitativement. Or, il a ét€¢ montré que les ostéoblastes
se trouvant en traction stimulent la production de calcium et favorisent ainsi I’ostéointégration, alors
qu’a l’inverse, celles situées en compression meurent et par conséquent ramollissent la structure
osseuse. Un tel phénomene, di a la différence entre les modules d’¢lasticité E des implants massifs
et de 1’os, peut avoir comme conséquence le déchaussement de 1I’implant. C’est pourquoi, afin
d’éviter une telle fin, il convient d’abaisser le module E de I’implant a celui de 1’os (concept d’iso

¢lasticité), ou au moins de développer une continuité d’¢élasticité de I’implant vers 1’os. [8]

1.2.2.2 La biocompatibilité des surfaces

La biocompatibilité des surfaces sous-entend la compatibilité, du point de vue topographique et
biochimique, entre le biomatériau et les cellules environnantes. En d’autres termes, elle définit la
capacité de la surface de I’implant favoriser ou empécher 1’adhésion et le développement cellulaire.
De manicre synthétique, il apparait qu’une phase rapide de liaisons non spécifiques entre les
cellules et le matériau (liaisons ioniques ou de type Vander Waal) précede une phase d’adhésion

plus lente impliquant diverses protéines (protéines de la matrice extracellulaire d’une part, et
8
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protéines du cytosquelette d’autre part) qui par leur interaction, induisent I’expression de nouvelles

protéines qui favorisent I’ancrage définitif des cellules. [9]
1.3 Classes des biomatériaux
1.3.1 Introduction

Les différents types de biomatériaux La nature (métaux, greffes d’origine biologique,
céramiques, ...), les applications biomédicales (protheses, revétements prothétiques, comblements
de défauts osseux...) et les propriétés des biomatériaux (stabilit¢ a long terme de I’implant,
dégradation controlée...) sont trés diverses. [10] Il existe donc une grande diversité de biomatériaux

que I’on peut classer en quatre grandes catégories suivant leur nature (Fig. I-1) :

- Les biomatériaux métalliques ;
- Les biomatériaux céramiques ;
- Les biomatériaux a base de polymeéres de synthése ;

- Les biomatériaux d’origine naturelle.

Métaux Purs Composés Céramiques Bioinertes
(Au,PtTiTa,W,. ) Intermétalliques (oxydes,carbures,carbone,...)
(Ag-Sn-Ag _.))
Alliages \ T / Cé . Bioacti
Métalliaues - — - — “éramiques Bioactives
G16l 'I'i-:\ql;v ) Biomatériaux Biomatériaux |_y, (hydroxyapatites verres
Cr-Co3. ) Métalliques Céramiques bioactifs,sels de calcium,

vitrocéramiques,...)

Elastoméres Biomatériaux Biomatériaux
(51 |]IL‘UHL‘H. Pﬂl}-‘ meres Naturels
polyuréthanes,...)

/ l \ Origine Végétale
Origine Animale (cellulose,...)

Plastiques Biorésorbables (allogreffes
hermodurcissables (acide polylactique et e
(thermo urcissables, polylactique e xénogreffes,...)

thermoplastiques,...)  polyglycolique,...)

Figure I-1 : Classification des biomatériaux. [11]
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1.3.2 Les Céramiques

Le terme céramique recouvre des matériaux non métalliques, non organiques, qui lors de leur
préparation subissent un traitement en température appelé frittage. On classe parmi les céramiques

de nombreux produits chimiquement tres différents. [12]

1.3.2.1 Les classes des céramiques utilisées dans la médecine

Les céramiques utilisables en chirurgie sont appelées biocéramiques. Suivant leur niveau de

réactivité et leur vitesse de dégradation dans 1’organisme, on distingue :

1.3.2.1.1 Les céramiques inertes

Essentiellement représentées par 1’alumine (Al203) et la zircone (ZrO:) partiellement stabilisés.

Elles sont insolubles en milieu physiologique.

a) La zircone (Zr0O,)

La zircone est le nom commun de l'oxyde de zirconium (ZrOz). La zircone est un matériau
résistant a l'usure utilis¢ dans de nombreuses applications. Apres cuisson et frittage, il peut étre

travaillé seulement sur des outils diamantés.

La zircone est sur beaucoup de points semblables a I'alumine, mais offre une résistance a la
rupture sensiblement supérieure. Elle est particulierement indiquée dans les applications ou la force

mécanique de I'alumine n'est pas suffisante.

Figure I-2 : Cupule en zircon. [13]

10
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b) L’alumine (Al:O3)

L’alumine est le nom commun de Ioxyde d’aluminium (Al2O3) qui a des propriétés
remarquables comme la bonne tenue mécanique aux températures €levées, une grande dureté, une

bonne résistance a 1’usure et une inertie chimique.

Figure I-3 : Cupule en alumine. [13]

1.3.2.1.2 Les céramiques réactives (résorbables ou non)

Les céramiques réactives non résorbables sont trés peu solubles. Les plus intéressantes a
I’heure actuelle sont I’hydroxyapatite (Caio[Pos]s[OH]2) et les bioverres a base de SiOz2, P20s, CaO.
Les céramiques réactives résorbables sont trés solubles au PH de 1’organisme et disparaissent en
quelques semaines. Le principal représentant de ce type de céramiques est le phosphate tricalcique

Ca3(PO)z.

1.3.3 Polymeres

Un polymere est constitué de molécules géantes produites par la répétition d’'une molécule de
base ou monomeére. Le nombre de monomeres peut aller de quelques centaines a quelques milliers
d’unités par molécule géante. Un polymere peut étre fait d’un seul type de monomere ou de deux

types de monomeres, dans ce cas on parle de copolymere. [14]

1.3.3.1 La recherche de polyméres résorbables

Tels que les copolyméres d'acide lactique et d'acide glycolique qui sont utilisables en chirurgie
orthopédique traumatologique, ou les poly anhydrides et/ou poly aminoacides qui sont utilisés dans

les formes retard de médicaments. Les principaux problémes mal résolus avec les polymeéres

11
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actuellement mis en ceuvre ne concernent pas que la biocompatibilité a l'interface matériau- tissu.

Pour les polymeres non-résorbables on peut citer :

instabilité¢ au rayonnement gamma ;
- réactivité a certains types de médicaments ;
- stabilité hydrolytique ;
- calcification ;
- risques liés aux additifs, aux composants de bas poids moléculaire, aux produits de
dégradation in vivo, aux produits résiduels de stérilisation ;
- manque de base de données pour évaluer les propriétés de surface, les réactions de
biocompatibilité, la mutagénicité/carcinogene-cité, etc.
v’ Hésesperm pour les polyméres bios résorbables on a de méme :
- manque de mesures de dégradation et de bio résorption ;
- effets biologiques des produits de dégradation ;
- effets des enzymes sur la dégradable ;

- érosion de surface ou érosion de la masse.
1.3.4 Matériaux d’origine naturelle

Le souci de biocompatibilit¢ des implants a orient¢ les chercheurs vers des matériaux
logiquement biocompatibles puisque d'origine naturelle. Parmi ces matériaux, les plus courants sont

: les tissus biologiques, valves porcines, carotide de beeuf ...

Les applications existantes ou envisageables de ces matériaux d’origine naturelle sont tres
nombreuses . Cosmétologie et chirurgie esthétique, pansements et éponges hémostatiques, implants

oculaires et pansements ophtalmologiques, reconstitution de tissus ou peau artificielle (derme). [1]

1.3.5 Métaux et alliages métalliques

1.3.5.1 Métaux purs
Les métaux purs fréquemment utilisés sont :

a) Le fer : manque de résistance a la corrosion et présente a 1’état isolé un cytotoxique certain
(qui disparait lorsqu’il est mis en alliage). Il faut noter que pour la fixation des fractures, les
ligatures a base de fil de fer ont été les premicres utilisées et décrites déja par Fabricius.

b) Le cuivre : est hautement cytotoxique et manque des propriétés mécaniques nécessaires.

12
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¢) Le nickel: a été considéré pendant de longues années comme intéressant en couche mince en
particulier, Lambrotte de Bruxelles recommandait 1’utilisation d’acier nickelé¢ en 1909.En 1924
Zierold a reconnu que si le nickel provoquait une légere irritation des tissus, il déclenchait
en revanche une accélération de I’ostéogenese. Mais la démonstration d’effets carcinogénes et
allergisants I’ont fait tomber en défaveur dans ce type d’application.

d) L’argent : a été utilisé avec succes pour la fixation des fractures. Il n’est pas toxique pour
I’0s, mais sa limite élastique est insuffisante. En implantation intramusculaire, il provoque une
réponse locale similaire a celle produite par D’acier inoxydable, avec une légére réaction
inflammatoire au début et une épaisse capsule collagénique vasculaire aprés 5 mois (actif
chimiquement).

e) L’or : a éte utilisé par Petronius des le XVle siecle pour la réparation des fentes palatines.
Sa ductilité¢ est ¢élevée. Mais, bien qu’il soit résistant a I’attaque par 1’environnement
biologique, ses trés médiocres propriétés mécaniques le font écarter des matériaux destinés a

I’implantation. [15]
1.3.5.2 Alliages métalliques

Ce sont les premiers matériaux a avoir été utilisés pour faire des implants. Le plus important
par le volume est I’acier inoxydable, encore largement utilisé en chirurgie orthopédique. L’intérét
de I’acier inoxydable dans ce domaine réside dans ses propriétés mécaniques. Il faut également
mentionner le titane, qui est utilisé principalement en chirurgie orthopédique et pour réaliser des

implants dentaires.

On le trouve également dans les stimulateurs cardiaques et les pompes implantables. L’un des
avantages principaux du titane est sa bonne biocompatibilité. L’os adhere spontanément au titane.
Les alliages 2 mémoire de forme sont une variante intéressante de cette catégorie. On utilise

¢galement des alliages cobalt, chrome, molybdéne.

13
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Tableau I-2 : Applications biomédicales des matériaux métalliques employés en médecine. [16]

MATERIAUX DOMAINES D’APPLICATION ELEMENTS
Titane et alliages de Implants articulaires, plaques et vis
titane d’ostéosynthése, pacemaker, implants

dentaires, ¢lément de chirurgie Titane, aluminium, vanadium

reconstructive
Alliages de cobalt- o ) Cobalt, chrome, molybdéne, fer,
Implants articulaires, implants dentaires _
chrome nickel
Pacemaker (électrodes), plaques et vis Fer, chrome, nickel, manganeése,
d’ostéosynthése, agrafes diverses molybdéne

Aciers inoxydables

Les principaux problémes mal résolus avec les métaux et alliages métalliques sont les suivants :

- Corrosion électrochimique et durabilité ;

- M¢écanisme de dégradations non ¢lectrochimiques incluant les interactions protéine / métal ;
- Réactions immunitaires et d'hypersensibilité ;

- Adaptation des propriétés mécaniques ;

- Propriétés de frottements et problémes de débris.
1.3.5.2.1Les alliages cobalt-chrome

Les alliages cobalt-chrome [17] sont principalement utilisés en chirurgie cardiovasculaire et
orthopédique [18] (ex : Vitallium : Co-Cr :28%, Mo : 6%, Ni : 2%). La formulation des alliages Co-
Cr est directement liée aux procédés de fabrication. En effet, si la présence de carbone (<0.35%)
améliore la coulabilité des alliages, elle doit étre minimisée dans le cas d’alliages forgés du fait de
la formation de carbures qui réduisent la ductilité du matériau. Une teneur en Cr voisine de 25-30%
confére aux alliages Co-Cr une bonne résistance a la corrosion du fait de la formation spontanée
d’une couche superficielle d’oxyde stable Cr203 alors que 1’addition de 4 a 7.5 % de Mo ou de Ni

provoque un durcissement par substitution (dG aux différences des rayons atomiques avec le Co).

Toutefois, il a ¢ét¢ remarqué, dans les zones d’implants soumises a des frottements,
I’arrachement de particules (0.5-35um) contenant des ions toxiques Cr®" et Co** [19] susceptibles de

conduire au relachement spontané des tissus entourant la prothése.

14
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1.3.5.2.2Les alliages a base nickel

Les alliages Ni-Cr ont longtemps été appréciés pour la confection de prothéses dentaires, [20]
du fait de la ductilité de ces alliages a base de Ni qui les rendait facile a travailler. Toutefois, si
I’addition de Cr (< 12%) et de Mo permet d’améliorer la résistance a la corrosion, la couche de
passivation devient instable en présence d’acide. Les matériaux a base nickel ainsi susceptibles
d’étre sujets a la corrosion fissurant sont dorénavant peu employés. Certains alliages Ni-Ti [16]
présentent I’intérét exceptionnel de la mémoire de forme. Une application spectaculaire concerne la
fabrication de filtres sanguins qui, injectés dans une veine sous forme compacte, se déploient au
cours de la mise en équilibre thermique dans 1’organisme. Malgré une amélioration de la résistance
a la corrosion liée a la formation d’une couche stable de TiOz, ces alliages restent utilisés pour des
implantations de courte durée d’application, ou dans le cas d’utilisation extracorporelle comme les

actionneurs d’orthéses dynamiques programmables. [21]

1.3.5.2.3 Les alliages a base titane

Le titane et ses alliages sont largement utilisés, en raison de leurs propriétés intéressantes, en
particulier leur excellente résistante a la corrosion du fait d'une grande inertie chimique, associée a
une faible densité comparativement a l'acier. Ils possédent de plus de bonnes caractéristiques
mécaniques ainsi que des températures de fusion relativement élevées. De fait, ce sont des
matériaux qui trouvent de larges applications dans les domaines aéronautique et spatial ainsi que
dans l'industrie automobile, spécialement l'alliage Ti6Al4V. On les utilise également dans les
réacteurs chimiques en raison de leur inertie vis-a-vis de nombreux milieux agressifs tels que les

milieux chlorurés. [22]

De plus, grace a leur biocompatibilité avec les tissus humains, les alliages de titane constituent
des matériaux de choix en orthopédie et en implantologie (prothése de la hanche, implants
dentaires, visserie chirurgicale,...). Tant dans 1'eau de mer que dans le corps humain, son excellente
tenue a la corrosion est due a la formation d'une couche naturelle autopassivant et autorégénératif

d'oxyde de titane de quelques dizaines d'angstroms d'épaisseur.[22]

1.3.5.2.3.1 Le titane pur

Le titane pur est un métal de la colonne IVB de la classification périodique des éléments,
présentant deux structures cristallographiques différentes, la phase o et la phase P, stables
respectivement a basses et a hautes températures (Fig. [-4) (La phase a est stable a température

ambiante). La structure cristalline est de type hexagonal compact de parameétres de maille a 25°C
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a=2,950 A ; c =4,680A ; c/a=1,587.

Au cours du chauffage, la transformation allotropique du titane se produit a 882°C, ce qui
correspond au passage de la phase a a la phase f. Cette dernieére phase, de réseau cristallin cubique
centré (a = 3,32 A a 900°C), subsiste jusqu’a la fusion a 1670°C. La température Tp= 882°C a
laquelle a lieu la transformation allotropique a<«>f est appelée " transus f ". La température exacte
de transformation est largement influencée par les éléments substitutifs et interstitiels. Elle dépend

donc fortement de la pureté du métal. [23]

Bhpin(0) 3

Figure I-4 : Cristallographie du titane pur en fonction de la température : A : Etat liquide, B : phase B cubique centrée
(a=3,32 A), C : Phase o hexagonale compacte (a=2,95 A ; c =4,68 A ; c/a=11,587). [24]

1.3.5.2.3.2Les alliages de titane

Le titane est un métal de transition qui peut former des solutions solides avec un grand nombre
d’¢éléments d’addition (en substitution ou en insertion dans le réseau selon la nature de ceux-ci). Ces
¢léments agissent sur la transformation de phase en influencant le domaine de stabilité ainsi que les

cinétiques de germination et de croissance de 1’'une ou 1’autre des phases o ou f.

1.3.5.2.3.3 Classification des alliages de titane

L’addition d’un ¢élément d’alliage fait apparaitre dans le diagramme un domaine biphasé a+p.
Note que les éléments a faible rayon atomique (C, B, O, H, N) entrent en insertion dans le réseau,
alors que les autres forment des solutions solides de substitution (Tab. I-3). Les éléments d’addition
influent différemment sur le diagramme d’équilibre, certains sont alphagenes (ils favorisent le
domaine o hexagonal compact), d’autres bétagenes (ils favorisent le domaine £ cubique centré) ou
neutres. Les éléments alphagenes augmentent les températures de transformation tandis que les

¢léments bétagenes les abaissent. En outre, ceux-ci sont classés en deux catégories :
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- les éléments isomorphes qui stabilisent la phase £ a la température ambiante ;

- les ¢éléments eutectoides qui donnent naissance a des composés intermétalliques.

Les ¢léments S eutectoides tels que le fer, le chrome, le manganeése, etc., donnent naissance des
composés intermétalliques définis. Les éléments £ isomorphes tels que le molybdene, le vanadium,

etc., donnent naissance a une solution solide continue en phase £.

Tableau I-3 : Classification des ¢léments d’alliage selon leur influence sur les phases a et 5. [22]

Caractére Insertion Substitution
Alphagénes O,N,B,C Al
Bétagenes [somorphe Mo, V, Nb, Ta
Eutectoide H Mn, Fe, Cr, Ni, Cu, W, Co, Ag, Au,
Si

L’action des ¢éléments d’addition sur la stabilité peut étre traduite en termes d’équivalent
Molybdéne %Mo éq. [13] Ainsi, afin d’évaluer I’influence respective de tous les éléments

d’addition, le molybdéne est considéré comme référence :

%Moéq=1.Mo+0.67V+044W+028Nb+0.22Ta+2.9Fe+1.6Cr...-1.Al][25]....(d-1)

La constante placée devant le pourcentage massique de chaque élément correspond au rapport
entre le caractére bétagene de la référence, (c’est-a-dire le molybdéne), et le caractére bétagene de
I’¢lément considéré. On peut donc constater que le fer est 1’¢lément le plus bétagene alors que
I’aluminium présente une valeur de coefficient négative traduisant sa tendance a stabiliser la phase
a. [25] 11 est alors possible de classer les alliages de titane dans différentes classes selon la nature de

leur composition chimique :

- les alliages a contiennent une forte majorité d’¢léments alphagenes et présentent, a
température ambiante, quasiment 100% de phase o ;

- les alliages £ et quasi f sont constitués principalement de la phase f stable ou métastable ;

- les alliages a et f contiennent a la fois les phases a et f a température ambiante.

- Remarquons que le titane commercialement pur est en fait un alliage a car il contient
toujours des impuretés telle que le fer, et des éléments interstitiels : carbone, oxygene, azote et

hydrogeéne. [25]
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1.3.5.2.3.4 Présentation de I’alliage de titane étudie le Ti-6A1-4Nb

Le Titan Grade Nb, est I’alliage de titane Ti-6Al-4Nb. Il ne contient aucun élément d’alliage
non totalement biocompatible en lui-méme. Dans cet alliage Ti-6Al-4Nb le V a été remplacé parle
Nb [niobium] parfaitement biocompatible a lui seul. Outre ses teneurs trés basses en interstitiels, sa
teneur en Fe est également limitée. Cet alliage élaboré par fusion et refusions sous vide a une
microstructure trés propre. La résistance a la corrosion du titane Ti-6Al-4Nb est excellente,
supérieure a celle du Grade 23 Ti-6Al-4V ELL Il est pleinement biocompatible et satisfait les
exigences ROHS. Son oxydation anodique permet de développer un large spectre de couleurs

d’interférence profondes par formation d’un film d’oxydes mixtes qui résiste bien a I’usure. [25]

1.3.5.2.3.5 Les domaines d’application

Le titane est un matériau encore relativement peu employ¢ a ce jour. En effet, sa consommation
mondiale en 2000 est estimée a environ 50 a 60 000 7, maximum 100 000 7. Son prix moyen est
assez ¢levé. Il est d’environ 18 euros/Kg, soit 2 fois celui du nickel, 8 fois celui de I’aluminium et
12 fois celui de I’acier inoxydable. Malgré cela, ses applications sont relativement diversifiées et

concernent de nombreux secteurs dont les principaux sont :

- L’énergie, la chimie, la pétrochimie (environ 48 %) : I’off-shore, les usines de des salement
et de production de chlore, de chlorate et d’urée, les échangeurs de chaleur, les papeteries, les
vannes, les pompes, la robinetterie, etc. ;

- L’aéronautique civile (environ 35 %) et 1’aéronautique militaire (environ 7 %) : piéces de
moteur, turbines d’hélicoptere, pieces de structure d’aéronef, éléments de train d’atterrissage,
boulonnerie :

- Les sports et loisirs (environ 5,5 %) : les équipements de golf, queues de billard, raquettes de
tennis, turbines de jet-ski et piéces de cycles ;

- Le médical (environ 1,5 %) : les protheéses de hanches, de rachis, de genoux, articulaires,
buccales et dentaires, les tiges fémorales, agrafes, vis, crochets, pivots, plaques, etc.... ;

- Le batiment (environ 1 %) : matériau de surface ;

- Divers (environ 2 %) : la lunetterie (monture), 1’horlogerie (boitier), piéces de voiture de
compétition (soupape, ressort, culbuteur, bielle, axe de transmission), le militaire (blindage,
canon léger, fusil d’assaut), les machines a trés grande cadence (éléments de manutention),
coutellerie, instruments de musique (fllite), I’'industrie navale (éléments de bateaux, de sous-

marins), etc. [26]
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1.3.5.2.3.6 Caractéristiques générales
Les principales caractéristiques remarquables du titane et de ses alliages sont les suivantes :

- Faible masse volumique (4,5 g/cm?), soit environ 60 % de celle de I’acier ;

- Excellente tenue a la corrosion, notamment dans ’eau de mer ou le corps humain par
formation d’une couche naturelle autopassivante et autorégénérante d’oxyde de titane de
quelques dizaines d’angstroms d’épaisseur ;

- Caractéristiques mécaniques ¢levées jusque 600 °C et jusqu'aux températures
cryogéniques ;

- Mise en ceuvre et transformation a partir des techniques existantes de moulage ; mise en
forme et d’usinage, bien que nécessitant parfois des précautions particulieres ;

- Amagnétisme (pas d’interférence par les implants lors d’examen /RM et RMN) ;

- Coefficient de dilatation 1égérement inférieur a celui de I’acier et égal a 50 % de celui de

I’aluminium ;

- Faible conductibilité thermique ;

- Faible module d’Young (100 GPa) assez proche de celui de I’os ;

- Absence ou faible caractére allergique au contact de la peau ;

- Propriété bactériostatique, par exemple sur implant dentaire ;

- Biocompatibilité, notamment avec le titane pur.

a) Propriétés physiques du titane

Les propriétés physiques du titane sont résumées dans le tableau [-4, comparativement a

d’autres matériaux.

Tableau I-4 : Propriétés physiques du titane comparé a autres matériaux. [26]

Mg Al Ti Fe Cu
Masse volumique (g/cm3) 1,74 2,70 4,51 7,86 8,94
Module d'élasticité (MPa) 45000 70000 110000 210000 120000
Point de fusion (°C) 650 660 1670 1535 1084
Conductivité thermique a 20°C 146 240 240 24071 380
(J/m.s. °C)
Résistivité électrique (Q.m) 4,4.10-8 2,68.10-8 | 47,8.10-8 10.10-8 1,7.10-8
Coefficient de dilatation 25,7.10-6 | 24,6.10-6 8,5.10-6 11,9.10-6 | 16,4.10-6
(m/°C)
Magnétisme Non Non Non Oui Non

19




CHAPITRE I ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

b) Propriétés mécaniques/Erosion

La couche d’oxyde trés adhérente et dure explique la longévité de pie¢ces en titane soumisesaux
chocs de particules en suspension dans les fluides. Cet effet est amplifi¢ par la capacitéacette

couche de se régénérer. [26]

¢) Résistance et ductilité

Le titane est considéré comme un métal ayant une résistance mécanique importante et une
bonne ductilit¢ dans les conditions standard de température. Sa résistance spécifique (rapport

résistance a la traction / densité) surclasse 1’aluminium et I’acier. [26]

d) Usure et grippage

Jusqu’a ce jour, aucune solution satisfaisante n’a encore ét€ mise au point. Des tentatives ont
porté principalement sur 1’oxydation, la nitruration, la boruration et la carburation. On se heurte a de
nombreuses difficultés technologiques de réalisation et d’adhérence. Ajoutons que les traitements
de surface du titane, modifiant la nature ou la structure de la surface, ne sont a employer qu’avec la
plus grande prudence et aprés une ¢tude approfondie de leurs influences ; ils ont généralement un

effet néfaste plus ou moins prononcé sur la résistance et la fatigue. [26]

1.3.5.2.4 Aciers inoxydables

Les aciers inoxydables jouent un grand réle dans d'innombrables domaines : vie quotidienne,
industrie mécanique, agroalimentaire, chimie, transports, médecine, chirurgie, etc. Ce sont des
aciers, alliages de fer et de carbone, auquel on ajoute essentiellement le chrome qui, au-dela de 12 a

13 %, produit la résistance souhaitée a I'oxydation.

D'autres ¢léments peuvent étre ajoutés, notamment le nickel qui améliore les propriétés
mécaniques en général et la ductilité en particulier, et d'autres ¢léments comme le molybdéne ou le
titane qui améliore la stabilité de I'alliage pour des températures autres que 1'ambiante ainsi que des
¢léments a hauts points de fusion comme le vanadium et le tungsténe accompagné en général d'une
augmentation de la teneur en chrome, pour obtenir la résistance aux hautes températures au contact

d'une flamme (aciers réfractaires).

Le choix d’un acier inoxydable est basé sur une série de critéres dont certains sont en relation

directe avec son excellente résistance a la corrosion. Cette propriété donne au matériau inoxydable
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une durée de vie quasi exceptionnelle dans la trés grande majorité de milieux et donc des

applications. [27]

1.4 Les matériaux nanostructures

1.4.1 Introduction

Les matériaux nanostructurés (ou nanomatériaux) connaissent un intérét grandissant, en raison
de leurs propriétés physiques souvent plus intéressantes que celles des matériaux massifs de méme
composition, en raison de la taille nanométrique des cristallites et du volume important d'interfaces
(jusqu'a 50 %), qui conferent au matériau des propriétés physico-chimiques particuliéres et ouvrent
des champs d'application nouvelles. Parallelement, le développement de nouveaux procédés de
synthése de ces nanomatériaux, tels que le broyage a haute énergie, a connu un véritable essor.
Notamment, appliqué aux matériaux magnétiques, le broyage a haute énergie permet 1'élaboration
de matériaux constitués de treés fines particules magnétiques (de 1’ordre du nanométre) insérées dans
une matrice non magnétique nanométrique (cristallites de 1’ordre de quelques dizaines de
nanometres). Ainsi, le broyage haute énergie a été appliqué a plusieurs systémes, I’objectif étant la
modé¢lisation microstructurale et la modélisation magnétique des poudres nanostructurées
correspondantes. La variation des "conditions de broyage" (température et intensité) pourrait

¢galement permettre d'induire des modifications significatives sur la nanostructure des alliages. [28]

Dans ce chapitre a caractere bibliographique, nous présentons de facon générale, une synthése
concernant les matériaux nanostructures, leur classification et leurs principales propriétés seront
décrites. Puis, leurs nombreuses applications et les deux grandes approches d'é¢laboration des
nanomatériaux. Ensuite les procédés de fabrication par différentes voies seront répertoriés
notamment la voie mécanique (la mécanosynthése). Enfin une description détaillée des phénomenes

induits lors du broyage haute énergie de poudres est également illustrée.

1.4.2 Les matériaux nanostructures

Les matériaux nanostructurés constituent une nouvelle classe présentant non seulement un
intérét sur le plan fondamental (compréhension de la physique qui gouverne la croissance, la
structure et les propriétés de ces matériaux), mais offrant également la possibilité de réaliser des
matériaux aux propriétés contrdlables et trés souvent d’intérét majeur dans de nombreuses
applications. [29] L’étude de leurs propriétés chimiques, mécaniques, €lectriques, magnétiques et
optiques ont de plus démontré qu’il était possible de les maitriser et de les diriger en controlant la

taille des entités nanométriques les constituant et la facon dont ces constituants sont assemblés. [29]
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1.4.3 Classification des nanomatériaux

Les matériaux nanostructurés ou nanomatériaux sont par définition des solides dans lesquels un
parametre au moins (orientation du réseau cristallin, composition chimique, densité atomique) varie
sur une échelle nanométrique. La définition des nanomatériaux regroupe ainsi des matériaux dont
les structures et les propriétés physiques sont trés diverses et sont souvent tributaire de la technique

d’élaboration. Les matériaux nanostructurés peuvent étre classés selon différents critéres. [29]

- Des domaines atomiques confinés a moins de 100 nm dans au moins une dimension.
- Les couches simples et multiples modulées selon une ou deux dimensions.

- Les matériaux nanophasés ou nanocristallins tridimensionnels.

NANOSTRUCTURES

MATERIAUX ‘

0-Dimension 1-Dimension 2.Dimensions || 3-Dimensions
P o i

i
AN

D0
G
000

Figure I-5 : Représentation des quatre types de matériaux a nanostructure. [29]

a) Matériaux de dimension 0: matériaux sous forme dispersée, aléatoire ou organisée, comme
dans les cristaux colloidaux pour I’optique ou les fluides magnétiques ;

b) Matériaux de dimension 1 : matériaux sous forme de nanofils ou de nanotubes ;

¢) Matériaux de dimension 2 : matériaux sous forme de couche mince, comme dans les dépots
d’agrégats ou de revétements épais obtenus par projection plasma ou voie €lectrochimique ;

d) Matériaux de dimension3 : matériaux sous forme compacte comme dans les céramiques et

les métaux nanostructures.
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1.4.4 Propriétés spécifiques des nanomatériaux

Les métaux nanocristallins possédent des propriétés mécaniques meilleures que celles des
métaux de taille de grains conventionnelle, telle que 1’élongation, la dureté, la superplasticité et la
résistance a ’usure. Les propriétés magnétiques des nanomatériaux sont également influencées par
I’état nanocristallin. Ainsi, [D’aimantation a saturation, Ms et température de transition

ferromagnétique diminuent considérablement. [30]

1.4.5 Les procédés de fabrication des nanomatériaux

Ces derni¢res décennies, plusieurs techniques de synthése ont permis I’obtention de matériaux
nanocristallins reproductibles avec contréle des parameétres nanostructuraux. On peut classer les

techniques en trois grandes catégories : voie physique, voie chimique et procédés mécaniques.

1.4.5.1voie physique

L’¢laboration des nanoparticules peut étre réalisée a partir d'une phase vapeur extraite d'un
matériau source par chauffage (fusion en creuset ou sans creuset) ou par bombardement (faisceau
d'¢lectrons, pyrolyse laser). Dans la plupart des cas, la vapeur du solide que 1'on souhaite former est
refroidie par collisions avec un gaz neutre et le matériau est collecté sur une paroi froide. Une autre
voie d'obtention de nanopoudres consiste a utiliser I'action de microondes sur des poudres de taille
millimétrique. Des couches minces d'épaisseur nanométrique. Peuvent également étre réalisées par
la voie PVD (Physical Vapor Deposition) ou par croissance épitaxique. Les nanotubes de carbone,

enfin, peuvent étre obtenus par ablation laser, dé charge plasma ou décomposition catalytique.

1.5.4.2 voie chimique

Le procédé CVD (Chemical Vapor Deposition) repose sur une réaction chimique entre un
compos¢ volatil du matériau a déposer et la surface du substrat a recouvrir. Cette réaction peut étre
activée par un chauffage du substrat (CVD thermique) ou par l'action d'un plasma électrique (CVD
assistée plasma). Le procédé est mis en ceuvre dans une chambre de dépot, généralement sous
pression réduite (quelques mbar). Cette technique permet d'élaborer des couches minces, de 1'ordre
du micron a quelques dizaines de microns d'épaisseur, de matériaux de natures trés diverses
(carbures, nitrures, oxydes, alliages métalliques, etc.). [31] La précipitation des nanoparticules est
obtenue par une modification des conditions de 1'équilibre physico-chimique, soit par précipitation

chimique, soit par hydrolyse. Enfin, les techniques sol-gel permettent de produire des
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nanomatériaux (optique, magnétique, €lectronique, catalyseur, énergie, capteurs...) par le biais de

réactions de polymérisation inorganiques.
1.5.4.3 méthode mécanique

Parmi les techniques d'élaboration par méthode mécanique, la technique dite de
mécanosynthése consiste généralement a broyer des poudres micrométriques (1 a 30 wm) de
plusieurs alliages. Elle permet I'obtention de nanoprécipités ou nano-objets dispersés de facon
homogene au sein de la matrice. Les techniques de densification consistent & convertir un matériau
pulvérulent en une piéce massive et comporte deux étapes : une opération de compactage
mécanique et une opération de frittage. La compression isostatique a chaud permet de réaliser ainsi

ces deux opérations en une seule étape.

Des techniques de forte déformation (torsion, extrusion...) sont également développées pour
l'obtention de nanocristaux et de nanostructures. Un des avantages des méthodes mécaniques est de

pouvoir s’appliquer aux poudres d’alliages métalliques contenant deux ou plusieurs constituants
1.4.5.3.1 Synthese mécanique

La mécanosynthése consiste a broyer des poudres micrométriques (1 a 50 pm) de plusieurs
alliages pour les mélanger. Les poudres sont introduites dans un container scellé, accompagnées de
billes en acier ou en tungsténe. L.’ensemble agité fortement, va permettre une déformation plastique
accompagnée d’une usure mécanique de haute énergie. La mati¢re est alors raffinée en continu
jusqu’a I’obtention d’une taille nanométrique. La température nécessaire en mécanosynthése est

basse, ce qui permet un grossissement lent des particules formées (Gaffet et Le Caér, 2004). [31]

Etat Etats Etat
initial transitoires stationnaire

Poudre “A” - —= ]
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Micrometre v

Micrométre

Nanométre

Figure I-6 : Mécanisme conduisant a la formation d’une nanostructure lors de la mécanosynthése (Gaffet —

CNRS). [31]
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Figure I-7 : Evolution de la taille des grains avec le temps de broyage. [32]

La taille des cristallites diminue au cours du temps de broyage. Or, la contrainte minimale op

nécessaire pour déformer plastiquement un matériau peut s'écrire (Loi de Hall-Petch). [33]

Ou oo et k sont des constantes dépendant du matériau, et d la taille des cristallites. Lors du
broyage, la contrainte de déformation plastique sp augmente au fur et & mesure de la diminution de
d. Lorsque op devient supérieure a la contrainte appliquée lors des chocs, cette derniére est alors

insuffisante pour plastifier le matériau.
1.4.5.3.2 Les mécanismes de broyage mécanique a haute énergie
v Fragmentation

La réduction de la matiére en petits fragments ou en poudre est obtenue par 1’opération de

broyage. Généralement, on distingue trois types de fragmentation :

- la fragmentation grossiere ;
- la fragmentation fine ;

- la fragmentation ultrafine.

A chaque type de fragmentation correspond un appareillage spécifique et des mécanismes de

fragmentation particuliers.
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Figure I-8 : Schéma du phénomene de fragmentation lors du co-broyage. [33]
v L’agglomération

Lors du co-broyage, des phénoménes d’agglomération apparaissent et sont responsables de la
formation des particules de composite. Lorsque les forces de surface inter particulaires deviennent
importantes, il y a attraction des particules. Le contact devient permanent et deux particules n’en
constituent alors plus qu’une seule. Ce processus conduit a une évolution des distributions
granulométriques puisque les classes de petites tailles se dépeuplent au profit des classes de tailles

plus importantes.

Wg: ¥, 09 000 .
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Figure I-9 : Différentes étapes d’agglomération au cours du co-broyage : (a) soudure, (b) enrobage et (c)

agglomération. [34]

1.4.5.3.3 Paramétres influengant sur la nature du produit obtenu par synthése mécanique

Le broyage a haute énergie est un processus complexe et implique une optimisation du nombre
de variables pour obtenir le produit final. Certains de ses paramétres ont un impact sur la nature du
produit final. La production de poudres nanostructurées nécessite donc beaucoup de précautions. Il
est clair que quelle soit la méthode utilisée pour produire les nanostructurées, les poudres issues de
la synthése peuvent étre contaminées a différents niveaux. L’origine de ces contaminations peut étre

multiple.

En général les contaminations principales dépendent des facteurs suivants:

- Intensité de broyage ;
- atmosphére de broyage ;
- nature des équipements de broyage: matériaux constituant les jarres et les bille. Il faut enfin
noter un effet non négligeable de la nature des gaz sur la nature du produit final et ce méme pour

des gaz de compositions trés proches ou réputés neutres par rapport au matériau broyé¢.
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Parmi ces causes principales extraites de la littérature, il faut distinguer celles relatives au

milieu broyeur et celles relatives a la poudre elle-méme. [28]

1.4.5.3.4 Les différents broyeurs mécaniques

Les broyeurs a hautes énergies les plus utilisées sont des broyeurs de type attriteur, de type
vibrant et de type planétaire. Ils comportent un (ou plusieurs) conteneur dans lequel est placée la
charge constituée de la poudre et de billes. Les différents broyeurs se distinguent par le mécanisme
de mise en mouvement du conteneur, mouvement permettant aux billes d’étre en mouvement relatif
permanent (leurs fonctionnements reposent sur le méme principe). Les trois types de broyeur de

laboratoire les plus courants sont :

- Attriteur : Les biles sont mises en mouvement par la rotation de 1‘arbre central sur lequel
sort fixés des bras secondaires. Le cylindre est fixé.

- Broyeur horizontal : Le cylindre est en rotation par rapport a son axe do symétrie
horizontal par combinaison de la force centrifuge induite par cette rotation et de la gravité, les billes
s'élévent puis retombent sur les particules de poudre.

- Broyeur vibratoire 1D : ’enceinte est mise en mouvement oscillant vertical. Sous cette
action la bille (1 kg de masse) s'éléve puis retombe sur les particules de poudre.

- Broyeur planétaire : Le plateau sur lequel sont fixés les conteneurs est mis en rotation pour
parvenir a une accélération centrifuge pouvant atteindre les 30 a 50 kg. Les conteneurs eux-mémes
sont mis en rotation de fagon couplée ou découplée sur les broyeurs planétaires modernes.

- Broyeur vibratoire 3D : Le principe reprend celui du broyeur vibratoire a 1D. Mais cette

fois-ci plus complexe puisqu’a 3 dimensions. [35]

o Bille

= Poudre

c) Broyeur Vibratoire 1D

d) Broveur Planétaire e) Broveur Vibratoire 3D

Figure I-10 : Les déférents types de broyeurs. [35]
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I.S PROTHESES TOTALES DE HANCHE

1.5.1 Introduction

Le mot prothése désigne un objet une piece mécanique implantée a I’intérieur du corps vivant.
Cette prothése est destinée a remplacer et restaurer une fonction mécanique défectueuse dans

I’organisme. [36]

Une prothese totale de hanche (PTH) remplace 1’articulation du bassin, elle se compose de deux

parties :

- Une piece remplace la cotyle située sur le bassin
- Une autre piece remplace la partie de I’articulation constituée par 1’extrémité supérieure du

fémur.
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Figure I-11 : Présentation schématique d’une PTH. [36]
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1.5.2 Composants de prothése totale de hanche

Une PTH se compose de 3 parties : la cupule, la tige fémorale, et la téte fémorale intercalée entre

la cupule et la tige.

La cupule : 11 s’agit d’une piéce creuse qui est scellée dans le bassin recevant la téte prothétique.

Elles peuvent étre cimentées ou non cémentées avec différentes techniques des scellements.

La téte fémorale : c’est I’extrémité de la prothése fémorale qui s’articule avec la cupule pour
former Darticulation prothétique. Elle peut étre indépendante de la tige ou non. On les différencie

par leur diamétre : 22mm, 38mm, 32mm et leurs compositions (couple de frottement).

La tige fémorale : partie basse de la PTH c’est celle qui prend en charge les contraintes. Elle est
introduite dans le fémur apres préparation de celui-ci. Elle peut étre scellée dans le fémur a I’aide de
ciment acrylique, c’est le cas des tiges dites droites, ou bloquée en force dans le canal du fémur,
c’est le cas des tiges anatomiques qui épousent la morphologie de I’os, et qui peuvent étre non

cimentées et recouvertes d’Hydroxyapatite ou cimentée. [36]
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Figure I-12 : Schéma d'une prothése totale de hanche et des différentes parties de la prothése. [37]
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1.5.3 Types des prothéses
1.5.3.1 Prothéses cimentées

Les prothéses cimentées, ou la jonction os/tige fémorale est assurée par un ciment PMMA. Ce
type de fixation permet au patient de marcher deés son réveil. L’implantation d’un corps étranger
dans I’os crée fatalement des interfaces qui sont des zones contre nature, donc qui sont exposées et
fragiles. La cimentation crée une interface « os-ciment » et une interface « ciment-prothese ». Ce
procédé est donc fortement déconseillée chez les patients jeunes car la pose nécessite beaucoup de
place et présente une fiabilité limitée sur le long terme, en particulier dans le cas d’une pratique

physique importante. [38]
1.5.3.2 Prothéses non cimentées

Les prothéses non cimentées. La jonction os/tige fémorale est assurée par la repousse osseuse sur la
surface de la prothése, ce qui suggere une immobilisation plus importante que pour 1’'usage d’un
ciment (quelques jours contre quelques heures). Cette pratique n’est donc pas recommandée chez
les personnes agées (souffrant souvent d’ostéoporose, et ne pouvant étre immobilisées sur de
langues durées au risque d’escarres...). Cette technique requiert un traitement préalable de la
surface de la tige pour augmenter sa rugosité ou en déposant un revétement poreux parfois bioactif

favorisant la repousse osseuse (HAP typiquement). [38]
1.5.3.3 Prothéses hybrides

Les prothéses hybrides qui comportent en général une cupule non cimentée (ou press-fit) et une

tige fémorale cimentée. [39]

1.5.4 Couples de frottement

Les nouvelles techniques et matériaux développés ont donné le jour a quatre types de couples en

accord avec les spécificités requises énoncées plus haut :

1.5.4.1 Couple métal / polyéthyléne

Ce couple introduit par Charnley en 1963 reste encore aujourd’hui ’'un des plus utilisés. Le
métal est soit de 1’acier inoxydable (3/6L), soit un alliage chrome-cobalt. Le polyéthyléne est un PE
de trés haut poids moléculaire (UHMWPE). Ce couple est trés utilisé pour la prothése du genou.

[40] Son coefficient de frottement est bas, mais augmente avec le temps suite a 1’usure du PE. De
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plus, 'usure du PE demeure assez importante : Charnley 1’estimait a 0,1mm/an in vivo. Cependant
on s’aper¢oit aujourd’hui de problémes dépassant la seule préoccupation de 1’usure, puisqu’un
relargage d’ions métalliques important (Chrome, Cobalt, Nickel...) apparait. La question de ces
ions métalliques et de leur effet néfaste sur la santé humaine freine fortement le développement de

ces couples aujourd’hui. Un exemple de couple est présenté dans la figure I-13. [38]

Figure I-13: Exemple de couple de frottement métalUHWMPE. [41]

1.5.4.2 Couple céramique / polyéthyléne

Le couple Alumine/polyéthyléne est I'un des plus employés. Il présente un coefficient de
frottement faible (0,01) mais 1’'usure du polyéthyléne (UHMWPE), bien que faible, fait encore
I’objet d’études trés controversées. La fragilit¢ de 1’alumine ne permet pas 1’utilisation de tous les
designs au risque de rupture de téte en utilisation (impossibilité de réaliser des tétes de 22mm,

usinage du col soumis a des cotes strictes) (Fig. I-14).

Figure I-14: Exemple d’un couple céramique/polyéthyléne a droite. [41]
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1.5.4.3 Couple céramique / céramique

Traditionnellement, la taille des tétes était limitée par les problémes d’usure et du couple de
friction sur la partie acétabulaire. Bien que ce constat soit encore significatif concernant
I’UHMWPE, il ne reste pas vérifié pour les couples dits « durs ». C’est la dureté des céramiques,

associée a une tres bonne tolérance biologique, qui fait leur principal attrait. [42]

Figure I-15: Exemples de couples céramique-céramique). [43]

1.5.4.4 Couple métal / métal

Utilisé conjointement au couple M¢étal/polymere de 1960 a 1975 (prothese de Mc Kee), il a
ensuite été abandonné (travaux de Boutin, Kerboul et Sedel). 11 s’agissait essentiellement d’un
couple Cr-Co-Mo/ Cr-Co-Mo, possédant un coefficient de frottement élevé (de 1’ordre de 0,1), ainsi
qu’une usure modérée mais générant de nombreux descellements a priori suite a des problémes de
non-respect de la "low friction" (probléme de fini de surface...). Reste en suspens la problématique
des réactions immunitaires massives aux corps étrangers dans 1’os et les muscles suite aux débris

d’usure.

Cependant, les progrés réalisés sur les matériaux et techniques de fabrication ont permis
d’améliorer la sphéricité, 1’état des surfaces (rugosité : « low friction » et « low wear ») et donc de
diminuer les jeux articulaires. Un regain d’intérét a alors été porté aux nouveaux couples Cr-
Co/Titane, développés par Muller en 1990, et ce jusque dans les années 2000. [44] Ces couples sont

encore tres utilisés, notamment aux Etats-Unis.

Néanmoins, actuellement les couples métal/métal (Fig. I-16) sont sévérement critiqués suite au
relarguage d’ions métalliques quantifiable dans 1’organisme, cause peut étre avérée de
pseudotumeurs par exemple. Depuis 2010, les différents organismes de surveillance de la santé

(FDA, MHRA, ...) se sont penchés sur les cas des couples métal/métal en insistant sur le suivi des
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patients implantés (en particulier le dosage des particules métalliques dans le sang, les urines...).
[45] Les dernicres études réalisées montrent que ces couples pourraient, dans un avenir proche, étre
bannis du marché, a cause des douleurs, des empoisonnements et de leur éventuel facteur

cancérigene.

Figure I-16: Exemple de couple de frottement métal/métal. [46]

I.5.5 Problémes liés a I’usure mécanique des prothéses totales de hanche

La prothese de hanche doit supporter un effort 1i¢ au poids du corps, et au cours d’un cycle de
marche (correspondant a la durée d’un pas, soit environ 1 seconde), la force maximale s’appliquant

alors sur la téte fémorale peut atteindre jusqu’a 3 fois le poids du corps, i.e. 3 &N.

Cette évolution de la force F appliquée sur la téte fémorale est donnée pour une marche lente.
Lors d’une marche plus rapide ou simplement lors d’une montée d’escaliers, la force appliquée peut

atteindre une valeur comprise entre 7 et 8 fois le poids du corps.

Il existe plusieurs causes d’échec des implants, pouvant entrainer des dégats plus ou moins

importants et allant jusqu’a une réintervention). [47]
1.5.5.1 L’USURE

L'usure est due au frottement de la téte de la prothése fémorale habituellement métallique a
l'intérieur de la cupule en polyéthyléne. Ce couple de frottement Métal/Polyéthyléne est le plus

utilis¢ dans le monde. Il détient avec les prothéses type Charnley, le record de longévité. [48]
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a) Usure par adhésion

Ce mode d’usure intervient lorsque les aspérités de deux surfaces entrent en contact.
Elles adhérent et forment des jonctions équivalentes a des soudures trés résistantes. Les aspérités
sont déformées, puis rompues lors du déplacement relatif des antagonistes. Il y a alors transfert du
matériau le plus mou vers le plus dur. L’expérience montre que dans la plupart des cas de
frottement métal contre polymere, méme en milieu lubrifié, les phénomenes d’adhésion ont un
role prédominant. Les particules d’usure se forment préférentiellement a partir du matériau qui a la

plus faible résistance au cisaillement. Un transfert s’opere vers le matériau le plus dur. [49]
b) Usure par abrasion

L’usure abrasive résulte principalement d’une action mécanique, lorsque des particules dures
rayent une surface. Ces particules peuvent étre présentes dans 1’interface ou faire partie intégrante
de l'un des deux antagonistes. Deux cas de figure sont identifiés : La rayure est formée soit par

déformation plastique (labourage) soit par micro-usinage avec formation de copeaux.). [50]
¢) Usure par délamination

L’usure par délamination résulte de I’application cyclique d’efforts : c’est un phénomene de

fatigue. Elle comporte quatre étapes :

- déformation ;
- amorgage des fissures ;
- propagation ;

- formation de particules d’usure.

Les efforts engendrent des déformations en sous-couche qui, en s’accumulant, génerent des
fissures a une profondeur calculable a partir des composantes des contraintes de cisaillement et de
compression. L.’étape suivante correspond a la propagation des fissures qui peut étre déterminée par
la mécanique linéaire de la rupture (en fonction des propriétés du matériau et du coefficient de
frottement). Lorsque les fissures atteignent en sous-couche une longueur suffisante, elles

deviennent instables et se propagent jusqu’a la surface. Elles créent ainsi des débris d’usure. [49]
d) Usure par frottement-corrosion

L’action simultanée du frottement et de la corrosion est souvent rencontrée dans la pratique, en
particulier lorsqu’un des antagonistes au moins est compos¢ d’éléments métalliques. Les
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métaux sont naturellement recouverts d’un film passif lorsqu’ils sont immergés dans le
milieu physiologique. L’action mécanique du frottement va entrainer la destruction de cette

couche protectrice et 1’activation des phénoménes de corrosion.

Les cas sont fréquents dans 1’industrie chimique et en biologie. Ce phénomene se produit
¢galement lorsque le frottement se fait a température élevée. Ces phénomenes de tribocorrosion
interviennent dans le domaine biomédical, en particulier en orthopédie ou I’on utilise tres

fréquemment des matériaux métalliques). [50]

1.5.5.2 La luxation

La luxation est définie par une perte totale de contact des surfaces articulaires

d'une articulation, se produisant lors d'un traumatisme.

- La luxation a la suite d'une arthroplastie (prothése de hanche) est la cause la plus commune
(a la suite d'une erreur de positionnement des pi¢ces par exemple).

- La luxation sur hanche saine est observée lors d'accidents de la route, des sports de contact
(football, rugby, hockey, lutte) et lors de certaines chutes.

- Les signes et symptdmes sont : douleur en arriére de la cuisse et de fesse, la jambe parait

plus courte. La hanche est en position de flexion, adduction et rotation interne.

La luxation postérieure est la plus fréquente soit de 85 a 90 %. Le mécanisme de cette luxation
est un mouvement de flexion et d'adduction de hanche ainsi qu'une flexion de genou, ce qui crée
une force qui entraine la téte fémorale a sortir de l'acetabulum vers l'arriére. Les mouvements luxant
sont alors la flexion, l'adduction et la rotation interne. Pour la luxation antérieure, les mouvements

luxant sont I'extension et la rotation externe.

Figure I-17 : Luxtion d'une prothése de hanche. [51]
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1.5.5.3 Le Descellement

Le descellement d'une prothése est, au sens strict du terme, la perte de la fixation cimentée (a
l'aide de ciment) d'une prothése. Depuis le développement des prothéses non cimentées (sans
ciment), ce terme s'est étendu ala perte de fixation en général des composants prothétiques

(implants).

Figure I-18 : Descellement de la tige ; a) cimentée. b) non cimentée. [52]

Le descellement peut concerner un ou les deux composants prothétiques. Le descellement peut
étre d'origine mécanique (descellement aseptique) ou infectieuse (descellement septique). Le
descellement aseptique est le plus souvent la conséquence d'une réaction inflammatoire conduisant
a l'altération (endommagement) du tissu osseux situé autour de la prothése (ostéolyse péri-
prothétique) par le biais des particules d'usure (plastique, métal, céramique, etc.). Le descellement
se traduit par des douleurs et par la migration des implants, appréciée par le chirurgien, qui compare

vos clichés radiologiques successifs.
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1.6 Conclusion

Il est clair que cette nouvelle famille de matériaux "les matériaux nanostructurés" est en train
d'émerger et que de nombreux progres doivent encore étre faits pour optimiser leurs propriétésdans
diverses atmospheres et pour prévoir leur comportement. Des études sont en cours dans différents

laboratoires pour caractériser ces matériaux et améliorer les procédés d'élaboration,...

Toutes les méthodes, citées plus avant, possedent la capacité de produire des poudres ayant une
taille de cristallite nanométrique. Cependant, la syntheése des poudres nanométriques, par broyage
mécanique nécessite un contrdle précis des parameétres de 1'élaboration (température, atmospheére,
contamination, etc.) de fagcon a éviter I'oxydation, la croissance des cristallites formées et le degré
de contamination. Il existe aussi une limite au-dessous de laquelle la taille des cristallites ne peut

pas étre réduite par cette technique. [33]

Le probléme posé a la recherche fondamentale en matiere de conception d'implants articulaires
est celui que pose lusure du couple métal sur plastique ou de tout autre couples (Céramique-

Céramique, etc.).
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CHAPITRE 11 MATERIAUX ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES
I1I. INTRODUCTION

Dans ce chapitre, nous présentons d’abord les matiéres premicres utilisées ainsi que les
techniques d’élaboration et de caractérisation des matiéres premicres (poudres métalliques) et des

produits synthétisés. Les modes opératoires et les paramétres expérimentaux y sont exposes.
I1I.1 Matériaux étudiés

L’alliage de titane étudié dans ce travail est Ti-Nb ave une teneur de Nb de (0 a 20 at. %), les
échantillons étudiés ont été €laborés a partir des poudre €lémentaires (classiques) chimiquement
purs de titane et Nb avec une pureté de (99.99 %) et une taille de particules de 100 um. au

laboratoire de chimie des matériaux a 1’université d’ Annaba.
I1.2 Synthéses Mécanique
I1.2.1 Broyage mécanique a haute énergie (Mécanosynthése)

Il en existe une large gamme dont celle de type FRITSCH pulvérisette P7, doté de jarres,
pouvant contenir jusqu’a 10 billes de 18 mmde diametre dans une jarre de 350 ml. Chaque jarre est
en rotation sur son axe et fixée sur un plateau, lui-méme en rotation inverse. Jarres et billes peuvent
étre en acier chromé, en agate,.... La vitesse de rotation du plateau peut varier de 50 a 360 tours /
minute. L’énergie cinétique transmise a la poudre, suite a chaque collision, peut varier entre 10x107
J et 400x107 J. Pour éviter que 1’échauffement ne soit trop important, les cycles de broyage sont

interrompus par des périodes de repos. Le broyage peut durer de 24 a 100 heures. [1]
11.2.2 Dispositifs expérimentaux.

Dans le broyeur planétaire de laboratoire "pulverisette 7", I'échantillon est principalement broy¢
grace au choc a haute énergie des billes de broyage, et également par friction entre les billes de
broyage et les parois du jarre. Les jarres de broyage, contenant la matiére a broyer et 59 les billes de
broyage, tournent autour de leur propre axe, sur un disque porteur rotatif dans le sens opposé (Fig.

1-1). [2]
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Figure II-1: Broyeur planétaire - Pulverisette 7 de Fritsch. [2]
I1.2.3 Mode de fonctionnement

Les forces centrifuges issues des rotations de la jarre et du disque porteur agissent sur le
contenu de la jarre. Au démarrage du broyeur planétaire, la force centrifuge issue de la rotation de
la jarre provoque le broyage de I'échantillon par effet de friction des billes, qui se déplacent sur la
paroi interne de la jarre. A un moment déterminé, la force centrifuge, plus importante, du disque
porteur entraine le détachement de la poudre et des billes, de la paroi interne de la jarre. A une
vitesse ¢élevée, les billes traversent la jarre et écrasent la poudre qui se trouve sur la paroi interne

opposée — il s’agit en I’occurrence, du broyage par effet de choc. [2]

Figure II. 2 : Schématisation d’un broyeur a mouvement planétaire et de 1’action des billes. [3]
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11.2.4 Etapes d’élaboration par métallurgie des poudres
11.2.4.1 Compactage

L’étape de compaction est indispensable pour mettre en forme les poudres avant frittage et pour
effectuer une premiere consolidation du matériau. L’obtention de gros échantillons (environ 10g de
poudres) nécessite 'utilisation d’une presse isostatique. Pour 1’étude des conditions de frittage que
nous souhaitons mener par la suite, la compaction uniaxiale, qui nécessite moins de maticre (0,5 a

1g), suffit. [4]

WY
AN

joint de

N

i _ % B poudre

joant de
caoutchouc

Figure II-3 : Schéma de la presse uniaxiale utilisée pour la compaction. [4]

Les poudres broyées ont ensuite été pressées uniaxialement a 100 MPa en disques circulaires
(diametre = 20 mm, épaisseur = 6 mm) a l'aide d'une matrice en acier rigide, puis frittées dans un
four a vide poussé a 300 x 10-5 Pa a 1523,15 K pendant 1 heure. a une vitesse de chauffage de 20 K
min-1 pour obtenir une porosité fermée. [5] Afin de produire un matériau nanocristallin de haute
densité (une densité de 99% a été mesurée selon le principe d'Archimede), les échantillons frittés
ont été pressés isostatiquement a chaud (HIPed) a 1'aide d'ASEA-HIP a 1323,15 K a une vitesse de
chauffage de 20 K min-1. & une pression isostatique de 300 MPa pendant 30 minutes [6].

11.2.4.2 Frittage

Le frittage a I'état solide est un traitement thermique de poudre compact. Durant le processus de
frittage, la matiere prend le chemin suivant: elle circule des régions dans lesquelles le potentiel
chimique est ¢élevé vers les régions dans lesquelles le potentiel chimique est faible

(thermodynamique). Les flux de matiére sont régis par les mécanismes de transport (cinétique). Il
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existe deux forces motrices qui régissent le transport de matiere. La premicre est le gradient de

potentiel chimique, la deuxiéme est la contrainte générée aux contacts entre les grains. [7]

Au cours de processus de frittage on peut distinguer 3 étapes (Fig. 1I-4).La premicre étape
correspond a la formation et a la croissance des ponts entre particules, elle se produit par
réarrangement des grains qui se collent entre eux. La seconde étape consiste a 1’élimination de la
porosité ouverte. Enfin, la derniére étape, les grains grossissent et les porosités fermées sont
progressivement ¢éliminées. Dans les deux dernicres étapes de frittage, on constate une

prédominance des phénomeénes de diffusion en volume et aux joints des grains.
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Figure II-4 : Représentation schématique des trois étapes de frittage. [8]
Le frittage des échantillons est une opération délicate. Elle dépend essentiellement du profil de
température (cinétique et palier) et de I’atmosphere de frittage. Ces deux parameétres influent

directement sur la densité, la taille des grains, et ’homogénéité en composition de matériau. [7]
I1.2.4.1.1Paramétres de frittage

Le frittage est un procéd¢ de fabrication des piéces consistant chauffer une poudre sans la
mener jusqu’a la fusion. Sous I’effet de la chaleur, les grains se soudent entre eux, ce qui forme la
cohésion de la picce. Le frittage est un phénomeéne trés complexe car les facteurs qui interviennent

sont nombreux :

- Facteurs dépendant des conditions de I'opération : température, durée ; compression ;
- Facteurs dépendant de la nature de I'atmosphére dans laquelle est effectué le frittage : vide,
atmosphere réductrice, oxydante, ... ;

- Facteurs dépendant du matériau : morphologie, granulométrie, pureté. [9]
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a)Atmosphere de frittage

Le frittage peut étre effectué sous différentes atmospheres et chacune d’elle influe sur la qualité
du produit final. Les picces frittées sous air sont exposées a [’oxygene et a la vapeur d’eau ce qui
altére considérablement les propriétés physicochimiques des produits frittés par 1’inclusion des
oxydes qui sont souvent fragiles et ilsmodifient ainsi les propriétés mécaniques. Par contre une
atmosphere neutre ou controlée (a titre d’exemple I’azote ou 1’argon) protége la composition d’une

corrosion a haute température durant le frittage mais les oxydes existant avant le frittage restent.

[10]

b) Température de frittage

Les températures sont choisies en principe dans un intervalle limité par les deux tiers (2/3) et
les trois quart (3/4) de la température de fusion du matériau principal avec des durées assez courte
(de 15 min a 2h) afin d'éviter le grossissement exagéré¢ des grains. Le frittage d'une poudre
contenant plusieurs constituants peut s'effectuer, soit a une température telle que l'ensemble des
constituants reste en phase solide, soit a une température telle qu'un des constituants soit en phase

liquide. [11]
¢) Durée de frittage

Les durées peuvent étre plus courtes que la température de frittage s'approche de la température
de fusion du matériau utilis¢ de l'opération de frittage comprend la montée et le maintient en

température ainsi que le refroidissement. [11]
d) Grosseurs des grains

La nature et la grosseur des grains influent sur les propriétés mécaniques des pieces obtenues
par frittage, telles que la déformation, la dureté Brinell et les propriétés physiques telles que la

densité, la porosité, ...etc. [9]
e)La compression

La densité et la dureté du produit finis sont fonction de la pression de compression. Alors, il ne
faut pas oublier qu'il y a une pression optimale pour chaque mélange et que le fait de dépasser cette

pression n'améliore pas notablement les qualités du produit fini. [12]
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11.3 CARACTERISATION STRUCTURALE

I1.3.1 Techniques de caractérisation
I1.3.1.1 Analyse métallographique

L’analyse métallographique des différentes compositions obtenues par frittage sous charge, a
¢té réalisée dans le but de mettre en évidence I’évolution tant a 1’échelle macroscopique que
microscopique. L’appréciation de la taille des gains, les joints des grains, la morphologie des
différentes phases présentes, la présence des phases complexes et les fissures ont été réalisées grace

a I’analyse métallographique.

A cet effet, les échantillons sont subi une préparation métallographique de la surface qui a
consiste en un polissage sur des papiers abrasif de différents numéros (dégrossissage) jusqu’au

polissage sur feutre avec pate diamanté de 1 pm (finition).

La surface polie des échantillons a été observée sous microscope optique sous faible
grossissement initialement sans attaque chimique pour apprécier uniquement la porosité du nos
céramiques. Selon ’objectif visé€, 1’analyse métallographique a été effectuée sur un microscope

optique avec le grossissement adéquat allant de 200 a 600 fois. [13]

Figure II-5 : Microscope optique type LEIKA DMLM.

I1.3.1.2Analyse par diffraction des rayons X

La diffraction des rayons X est une méthode d'identification des phases cristallines. Elle donne

des informations sur la pureté, la cristallinité et la valeur des parametres cristallographiques.

Les diffractogrammes sont enregistrés avec la radiation (CuKo = 1,5406 A). Dans le cas d'une
simple identification des phases, un domaine angulaire de 20 a 90° (en 20) est balayé par pas de

0,005° (en 20).
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L’ensemble des spectres de diffraction a été réalis€¢ sur un diffractométre Siemens D8 en
montage de type 0-20 (Bragg — Brentano). Les caractéristiques d’alimentation du tube sont : V =

40kV et I = 30 mA. La position des pics dans I’espace angulaire étudi¢ est donnée par la condition

ni
2 dhkl

de Bragg: 6 = et permet d’identifier les différentes phases en présence dans 1’échantillon si

celles-ci sont en quantité suffisante (on estime qu’une fraction volumique inférieure a 5 % serait

difficilement détectable en diffraction X) et si la taille des objets diffractants n’est pas trop petite.

[14]
I1.3.1.3 Microscopie électronique a balayage (MEB)

La Microscopie Electronique a Balayage (MEB) ou Scanning Electron Microscopy (SEM) est
une technique puissante d’observation de la topographie de la surface des échantillons massifs.

Cette observation donne I’impression d’une vision en relief avec, entre autres :

- un pouvoir de résolution latérale de I’ordre de 3 a 10 nm ;
- un grandissement efficace de 10 000 a 40 000 ;
- une profondeur de champ allant de plusieurs centimétres a faible grandissement a

quelques micrometres au grandissement maximal.

La Microscopie Electronique a Balayage est une technique fondée principalement sur la
détection des ¢€lectrons secondaires émergeant de la surface de 1’échantillon sous I’impact d’un trés
fin pinceau d’électrons primaires, provenant du filament du MEB, qui balaie la surface observée et
permet d’obtenir des images avec un pouvoir séparateur souvent inférieur a 5 nm et une grande

profondeur de champ. [1]

Figure I1-6 : MEB de marque HITACHI S-520 au MSMP Arts et Métiers ParisTech Lille.
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11.4 CARACTERISATION MECANIQUE

I1.4.1Microdureté

Les mesures de microdureté Vickers ont été réalisées a I’aide d’un Microdurometre Zwik ZHV
2.5, équipé d'un microscope Mitutoyo HM112. La charge est appliquée sur une pyramide en
diamant qui pénétre dans le matériau. La dureté Vickers HV est reliée a la longueur de la diagonale

de ’empreinte (d) et a la charge appliquée (P) par la relation : [14]
P
HV = 0.854* IR EE R PP PP PP PP PRSP PRPPP PSP FEREPE S PP RRRPRS (II-1)

Avec P en kgf,

d en mm.

Figure II-7 : Microdurométre du type ZWICK ZHV 2.5 a pénétration Vickers.

11.4.2 Détermination de la rugosité : la profilométrie

La rugosité d’une surface peut expliquer sa sensibilité a la corrosion, a [’usure, ainsi que ses

propriétés d’adhérence. [15]
11.4.2.1 Profilométrie 2D: principe et dispositif expérimentale

Dans le cas de notre étude, nous avons utilisé la profilométrie 2D qui est un systéme de mesure
de profil des surfaces solides permettant des mesures de marches extrémement précises dans une
gamme verticale compris entre 50 A 100 um, sur une large diversité de substrats et une étendue
horizontale allant de 50pum a 50 mm, La résolution horizontale est limitée par le rayon de la pointe

du stylet de I’ordre du micron. [15]

Un profilométre est constitué d’un stylet fagconné de maniére a présenter un angle de cone et un

rayon de courbure bien définis. Celui-ci se déplace horizontalement sur la face de I’échantillon.
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L’étage porte-substrats se déplace sous le stylet selon un programme que I’utilisateur a défini en ce
qui concerne la vitesse, la distance de balayage ainsi que la force d’appui du stylet. Lors du
balayage de I’étage, le stylet parcourt la surface a mesurer. Chaque déplacement vertical de la
pointe engendre des signaux électriques proportionnels au mouvement. Stocké dans la mémoire de
I’appareil, ils permettent ainsi a I’opérateur d’obtenir le profil de la surface, point par point, le profil

est ensuite amplifi¢ et enregistré, puis le tracé est traité afin de calculer les paramétres pouvant

rendre compte de la rugosité de la surface étudi¢ (Tab. II-1) et (Fig. 1I-8). [16]

Tableau I1.1. Paramétres de mesure de la rugosité. [16]

Rp

Pic maximal observé sur la longueur analysée. Si l'on pose un repére cartésien dont
I'axe des abscisses est aligné sur la ligne centrale de la surface a mesurer, le pic
maximal, lu sur l'axe des ordonnées, pourra également étre not¢ Rp= ymax (voir

diagramme ci-dessous)

Rc | Creux maximal observé sur la longueur analysée (voir diagramme ci-dessous). Rc : Re=
| ymin |
Rt | Rugosité totale. Elle correspond a la somme du pic maximal et du creux maximal

observé sur la longueur analysée. Rt = Rp + Rc (voir diagramme ci-dessous)

Ra

Ecart moyen, ou moyenne arithmétique des distances entre pics et creux successifs.
"Ra" correspond a la différence entre cette distance moyenne et la "ligne centrale". Ce
paramétre "moyen" permet de donner une indication générale résumant les autres

paramétres de rugosité d'une surface donnée, et est par conséquent fréquemment utilisé.
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Figure II-8 : Schéma desparamétres de mesure de la rugosité. [16]
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I1.5S CARACTERISATIONS TRIBOLOGIQUES

a) Généralités

Dans de nombreux cas, une réduction de 1’usure est recherchée, ainsi qu’une minimisation du
frottement, cause de dissipation de I’énergie mécanique. Mais dans certains cas, beaucoup de
frottement avec peu d’usure est souhaité (freins, embrayage) ou bien I’inverse, dans les procédés

d’enlévement de maticre (usinage). [17]

Il existe différentes méthodes menant a 1’acquisition de résultats relatifs a la qualification et a la
quantification de la résistance a ’usure. Parmi elles, la mesure des coefficients spécifiques d usure

et de frottement ou la détermination du mécanisme dominant de la dégradation en usure.

Une autre méthode a connu un développement intéressant. Il s’agit de 1’établissement de carte
d’usure pour un état de surface donné et une configuration de contact fixée. [18] Ces cartes peuvent
étre a deux ou trois dimensions et renseignent en général sur les mécanismes de dégradation pour de

larges valeurs des parametres.

b) Mécanismes d’usure

L’usure est le processus d’endommagement des surfaces en contact, sous I’effet du frottement.
Les principaux mécanismes d’usure connus sont les suivants: usure par adhésion, usure par
abrasion, usure par érosion, usure par fatigue et usure par corrosion. Précisions par ailleurs qu’un
tribosystéme est susceptible d’évaluer dans le temps et d’étre le sicge de plusieurs mécanismes
d’usure successifs ou simultanés qui agissent alors de manic¢re conjuguée, en synergie (exemple :
usure corrosive et abrasive). Dans notre cas trois tests sur bandes ont été réalisés et ont permis

d’évaluer le comportement tribologique de ce matériau, dans différentes conditions (Fig. 11-9).
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Fn

L)

—

Echantillon

Condition :
Fn:(2.8etl6)N
Vitesse de glissement - 10 mm.s™

Couple : échant-bille en acier 100Cr6 (6mm)

Figure II-9 : conditions de réalisation des tests d usure.

I1.5.1 Evolution du coefficient du frottement
I1.5.1.1 Contact tribologique ponctuel alternatif

Dans le cas d’un tribometre bille sur plan, le contact est qualifi¢ d’hertzien. Il permet d’accéder au
coefficient de frottement et aux parameétres tribométriques d’un systéme tribologique en fonction
des conditions opérationnelles. Ces analyses sont destructives et permettent de tester des

¢chantillons circulaires et rectangulaires. [19]

Le coefficient de frottement est défini comme le rapport de la force tangentielle et la force
normale. La force tangentielle est mesurée par des jauges de containtes et le logici¢le associé au
tribometre trace 1’évolution de ce rapport en fonction de la distance de frottement. Les résultats de
mesures dépendent énormément des conditions d’essais : vitesse de glissement, charge appliquée,
¢tat de surface des échantillions, distance de glissement, couple de frottement en contact, humidité
ambiante et température. La charge appliquée va impliquer des réseau de contraintes superficielles.

[20]

(TRIBOtester) a été utilisé pour des tests tribologiques en milieu humide avec une solution
physiologique (solution de Hank) conformément aux normes ASTM G 133-95, ISO 7148-1: 2012
et ASTMG 99. [21] Les tests ont été effectués sous une plage de charges appliquées de 2, 8 et 16 N
a une vitesse de glissement de 10 mm-1 avec une bille en alumine en contre-face. Apres les tests
d'usure, la morphologie des surfaces usées a été analysée et observée au microscope €lectronique a

balayage (SEM). [22] Pour nos essais, les parametres expérimentaux sont représentés sur (Tab. II-
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3). Une photographie de I’appareillage utilisé est présentée dans les figures II-10 et II-11. Les

principeaux composants du systéme tribotester sont les suivants :

1) Table porte-échantillions en mouvement alternatif';
2) Capteur de température et d’humidité ;
3) Bille en acier 100C6

4) Masses correpondantesa la charge appliquée.

Figure I1.11 : Systéme Tribotester au MSMP Arts et métiers ParisTech de Lille.
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Tableau I1-2 : Conditions de travail des tests d usure en contact alternatif (bille sur plan).

Couple de frottement 100C6/Ti-Nb
Vitesse de glissement 10 mm.s™!
Charge appliquée 2,8et 16N
Température 20a25°C
Humidité 322a35%

I1.5.2 Evolution de I’usure
11.5.2.2 Calcul du taux d'usure
L’usure peut étre évaluée par des mesures :
— dimensionnelles a I’aide de capteurs de distance ;
— pondérales a 1’aide d’une balance ;
— massiques via des traceurs radioactifs.

Les mesures pondérales sont précises et simples a appliquer. Mais elles nécessitent des
démontages de pieces, ce qui est difficile pour des mesures continues lors d’un essai de longue
durée. Les mesures dimensionnelles n’ont pas besoin de démontage de picces. Elles donnent en plus
I’évolution de I'usure durant 1’essai qui se révele souvent intéressante pour des comportements non
linéaires. Mais elles peuvent étre perturbées par des dilatations thermiques dues a 1’échauffement
par le frottement. Les mesures par traceurs radioactifs sont indépendantes des perturbations
thermiques avec des résultats d usure treés précis pour des pieces a forme géométrique complexe sur
lesquelles les mesures dimensionnelles sont difficilement applicables. Les techniques de mesure et

les matériels dans ce cas sont plus lourds que lors de mesures dimensionnelles. [23]

Le taux d’usure U est calculé en rapportant le volume d’usure V (m?) a la charge normale

appliquée P (N) et a la distance parcourue d (m) en utilisant la relation :
U= %4
- Fd

Ce paramétre s’exprime en m3 /N.m et a donc la dimension inverse d’une contrainte (Pa™'),

mais aussi I’inverse de celle d’une résistance a I’endommagement. [24]
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I1.6 CONCLUSION

Dans ce chapitre ont présenté, les techniques expérimentaux et utilisés pour la synthése de I’alliage
Ti-Nb avec des différents teneurs en Nb, et les conditions opératoires pour étudier la microstructure

et le comportement tribologique de ces nanobiomatériaux a savoir :

- Mécanosynthése avec un broyeur planétaire a haute énergie ;
- Techniques de caractérisation de surface (MEB, DRX, Rugosimétriec en deux et trois
dimensions, Microdureté, ...) ;

- Caractérisation tribologique en contact ponctuel en mouvement alternatif.

57



CHAPITRE 11 MATERIAUX ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES
11.4 RIFFERANCES BIBLIOGRAPHIQUES

[1] N. SERKHANE, «Synthése, caractérisation microstructurale et propriétés mécaniques de
composeés nanolamellaires de type MAX ».Université de TIZI-OUZOU, (2014).

[2] N. BOUDINAR, «Elaboration et études structurales et microstructurales des poudres
nanostructurées a base de fer». Universit¢é d’ANNABA, (2011).

[3] N. BOUKHERROUB, « Effet des conditions de broyage sur les propriétés structurales et
magnétiques des nanomatériaux FeAl élaborés par mécanosynthése». Université de
BOUMERDES, (2015).

[4] C. DUHAMEL, « Cuivre nanostructure et nanopoudres de cuivre dopé avec de I’argent pour

I’étude du comportement thermo-mécaniquex».Université de PARIS, (2005).

[5] M. Fellah, M. Labaiz, O. Assala, L. Dekhil, and A. Iost, Friction and Wear Behavior of Ti-6Al-
7Nb Biomaterial Alloy, J.Biomater. Nanobiotechnol., 2013, 4 (4), p 374-384

[6] M. Fellah, A. Linda. M. Abdul Samed, A. Montagne, Effect of replacing vanadium by nobium
and iron on the tribological behavior of HIPed titanium alloys, Acta Metall. Sin. (Engl. Lett.).,
2017,30 (11) p 1089-1099.

[71 AMECHAY, «Elaboration des biomatériaux apatitiques nanostructurés en milieux polyols :
Caractérisations physico-chimiques et études mecaniques apres compaction par spark plasma
sintering». Université de SFAX, (2014), TUNISIE.

[8] D.Bouvard, Métallurgie des poudres : Hermés Science Publications, (2002).

[9] A. REDJECHTA, «Etude microstructurale et mécanique des alliages Cu-Zn frittés sous

pression et par électrodépositions». Université de SETIF, (2015).

[10] D. Bernache-Assollant et J-P. Bonnet : Frittage : Aspects physicochimique : partie 2 : Frittage
en phase liquide. AF6621. Techniques de I’ingénieur.

[11] M. EUDIER « Métallurgie des poudres, fabrication des produits frittés ». Technique de
I’Ingénieur, M864, M866.

[12]J. CURE, « M¢étallurgie appliquée ». (1970).

[13] R. HADDA, « Synthese et Caractérisation des mélanges de poudres Céramiques a base de
TiC-Al203, destinés a la compaction a chaud».Université d’ANNABA, (2010).

58



CHAPITRE 11 MATERIAUX ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES

[14] N. EL AMINE, « Comportement électrochimique et propriétés mécaniques de I’alliage de
Titane Ti6Al4V. Effet des traitements de surface». Université de CONSTANTINE, (2009).

[15] H. LEFAIX, «Elaboration et caractérisation structurale d’alliages Ti45Zr38Nil7
hypertrempés. Etude physico-chimique pour applications biomédicales». Université PIERRE
ET MARIE CURIE, (2008).

[16] B. Riad et K. Lyes, «Caractérisation d’un alliage titane Ti-6Al-4V Carbonitruréy». Université
de BEJAIA, (2014)

[17] L. Avril, «Elaboration de revétements sur un acier inoxydable, simulation de la fusion par
irradiation laser, caractérisation structurale, mécanique et tribologique». Thése, ENSAM
Paris. (N° d’ordre : 2003-16).

[18] O. Vingsbo, J. Schon, «Gross Slip Criteria in Fretting». Wear. 162-164 (1993) 347-356.

[19] IKEN M, BOUTAMINE H, « Etude métallurgiques et tribologique d’une prothése totale de
hanche (PTH) en alliage & base de titane : ti-6al-7nb ». Mémoire Master, Université Abbes
Laghrour, Khenchela, (2016).

[20] A. Boucheham, «Etude des alliages a base Co-Cr». Mémoire de magister, Univercité de
Constantine. (2010)

[21] K. Toualbia, M. Fellah, N. Hezil, M. Abdul Samad, A. Montagne, A. lost, A. Largetau, M.
Prakasam, Effect of Mo (%) content on friction and wear behavior of B type biomaterials
Alloys ( Ti-Mo). 1% Séminaire National de Physique et Chimie des Matériaux
(SNPCM1°2018), 28-29 Novembre 2018 — ENSET- Azzaba Skikda (2018).

[22] BENLAHRECH T., «Etude de I’effet du Titane sur la microstructure et les propriétées de

surfaces des alliages Fe-Ti nitrocarburésy. Université d’ Annaba, (2012).

[23] Frottement et usure, techniques de I’ingénieur, ref : 42464. P 49

[24] Olivier DALVERNY, «Vie Tribologique A Chaud EtTempératurelnterfaciale Dans Des
Contacts Céramiquesy. Université d¢ BORDEAUX, (1998)

59



CHAPITRE III

CARACTERISATIONS
STRUCTURALES ET DISCUSSION



CHAPITRE IIT CARACTERISATIONS STRUCTURAL ET DISCUSSION

III INTRODUCTION

Dans ce chapitre on va présenter les résultats obtenus pour les différentes caractérisations
structurales et métallurgiques utilisées. Plusieurs techniques de caractérisation on été exploitées a
savoir : Analyse structural, Analyse métallographique, Analyse par DRX, Module de Young,

Microdureté....

III.1 SYNTHESE ET CARACTERISATION STRUCTURALE

Des poudres de Ti et de Nb ¢lémentaires de la société Aldrich d’une pureté de 99,9% et d’une
taille de particules de 100 um (Fig. III-1) ont été utilisées pour la fabrication de nouveaux alliages
Ti-Nb de type B non allergénes et non toxiques, avec des teneurs en Nb différentes allant de 0 a 20
at. %. Conformément a une procédure décrite précédemment ailleurs [1], les poudres ont été
broyées pendant 20 heures en utilisant un broyeur a boulets a haute énergie, Fritsch P7. Le milieu
de broyage était constitué de billes d’alumine de 18 mm de diamétre, confinées dans un flacon de
350 ml. Le rapport en poids de la bille a la poudre était de 20. Le broyage mécanique a bille a été
réalis¢é dans une atmosphére d'argon trés pure. Les poudres broyées ont ensuite été pressées
uniaxialement a 100 MPa en disques circulaires (diameétre = 20 mm, épaisseur = 6 mm) a l'aide
d'une matrice en acier rigide, puis frittées dans un four a vide poussé a 300 x 107 Pa a 1523K
pendant 1 heure, a une vitesse de chauffage de 20 K min™' pour obtenir une porosité fermée. [2, 1]

Afin de produire un matériau nanocristallin de haute densité (une densité de 99% a été mesurée
selon le principe d'Archimede), les échantillons frittés ont été pressés isostatiquement a chaud
(HIPed) a I'aide d'ASEA-HIP a 1323K a une vitesse de chauffage de 20 K min™! a une pression
isostatique de 300 MPa pendant 30 minutes. [3, 4, 5]

II1.1.1 La taille et la distribution des grains

La taille moyenne des grains de la poudre frittée a été mesurée et analysée a l'aide d'un
microscope ¢lectronique a balayage (MEB). [3, 6 et 7] La taille de toutes les poudres d'alliage
broyées a été évaluée a l'aide d'un analyseur de la taille de particule (Diffraction laser Microtrac
S3500, Microtrac Inc., USA). Les paramétres caractéristiques des pores ont été déterminés par
analyse quantitative de micrographies a l'aide du logiciel Image-Pro Plus.

La figure III-1 (a) est une micrographie MEB, qui présente les particules de la poudre de titane
pure et la III-1 (b) montre les particules de la poudre de niobium pure avec un agrandissement de

250X et une énergie de 20 KV.
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Figure III-1 : Micrographie MEB présente les particules des poudres de départ : a) Ti pure et B) Nb pure.

La figures III-2 représentent la distribution des particules d’un alliage de Ti-Nb en fonction de

la teneur de niobium (at. %) qui a été mesuré a laide : diffraction laseret / scottering méthode.

Pour D’alliage avec la teneur 0 at. % de Nb, la taille des particules entre 10 et 30 nm
représentent 3 % du volume, les particules avec une taille de 40 et 80 nm présentent 47 % du

volume, et les particules avec une taille de 90 a 100 nm présent 50 % du volume.

Pour D’alliage avec la teneur 4 at. % de Nb, la taille des particules entre 10 et 30 nm
représentent 4 % du volume, les particules avec une taille de 40 et 60 nm présentent 37 % du

volume, et les particules avec une taille de 70 a 100 nm présent 59 % du volume.

Pour I’alliage avec la teneur 8 at. % de Nb, les tailles des particules inferieur a 40 nm
représentent 41 % du volume, et les particules avec une taille supérieur de 40 nm présentent 59 %

du volume.

Pour D’alliage avec la teneur 12 at. % de Nb, les tailles des particules inferieur a 50 nm
représentent 63 % du volume, et les particules avec une taille supérieur a 50 nm présentent 37 % du

volume.

Pour D’alliage avec la teneur 15 at. % de Nb, les tailles des particules inferieur a 40 nm
représentent 79 % du volume, et les particules avec une taille supérieur de 40 nm présentent 21 %

du volume.

Pour D’alliage avec la teneur 20 at. % de Nb, les tailles des particules inferieur a 50 nm
représentent 73 % du volume, et les particules avec une taille supérieur de 50 nm présentent 27 %

du volume.
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I11.1.2 Analyse par DRX

La diffraction des rayons X a été réalisée, a I’aide d’un diffractometre goniometre/INTEL CPS
120/ Brucker AXS, les diagrammes ont été enregistrés pour des valeurs de 20 variant de 35° a 60°
apres I’observation des pics les plus significatifs. La vitesse de balayage a été fixé a 0.005°/s.

La figure III-3 représente les diagrammes de diffraction des rayons X de matériau étudié Ti-Nb
en fonction de la teneur de Niobium (at. %). On observe a 4% Nb qu’il existe un mélange de phase
a. (211) (101), de phase B (200) (110), de phase o’ (211) (110), et de phase a"(112) (022). On
observe les mémes résultats pour les alliages Ti-8Nb (at. %) on se base sur la comparaison avec les
fichiers ASTM la présence des pics hexagonal (a) et les pics cubiques centrés (p).

Pour les alliages binaires Ti-Nb avec une teneur de Nb de 12-15 et 20 (at. %) on observe
I’absence de la phase hexagonal aet la présence de la phase cubique centré f (111) (211) (200)
(111) (110) (111), B (111) (200) (111) (111) (110) (111) et B (111) (211) (200) (111) (111) (110)

(111) respectivement.
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Figure I11-3: Diagrammes de diffraction des rayons X d'alliages Ti-Nb broyés en fonction de Nb (at. %), teneur: a) 4,
b) 8, ¢) 12, d), 15 et e), 20 (at. %).
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La figure I1I-4 représente un diagramme d’équilibre Ti-Nb on observe que les résultats obtenus

avec I’analyse de RX s’accordent avec le diagramme d’équilibre.
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Figure I11-4: Diagramme de phase binaire Ti— Nb en fonction de la teneur en Nb (at. %).

I11.1.3 Evaluation de paramétres de réseau et taille de cristallite

L’évolution de la taille des cristallites {D} des systémes d’alliages de titane (o + ), par rapport
aux différents teneurs de niobium, et illustrée a la figure III-5. On s’attend a ce que, avec
I’augmentation de teneur de Nb, la taille des grains diminue pour atteindre la valeur la plus basse.
Comme le montre la figure, la taille des cristallites diminue en fonction du teneur de Niobium. La
méme dépendance au teneur de Nb, des parameétres de maille et a la taille des cristallites. La taille
des cristallites de mélange a 0 Nb (at. %) est 56 nm, puis diminue a 25 nm pour le mélange Ti-
20Nb. Par contre la microdéformation s’augmente avec la teneur de Nb comme il le montre le

tableau suivant :
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Tableau III-1 : Evolution de la —taille des cristallites et de microdéformation en fonction de teneur de Nb

(at. %)
Nb (at. %) Taille des cristallites (nm) Microdéformation (%)
0 56 0,002
4 46 0,0035
8 36 0,0041
15 29.8 0,0066
20 25 0,0078
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Figure I11-5: Evolution de la taille moyenne des cristallites {D}, (nm) et la micro-contrainte {€} de l'alliage binaire Ti-
Nb en fonction de la teneur en Nb (at. %). Les barres d'erreur indiquent I'écart type (SD)

I11.1.4 Morphologie des particules de poudre (paramétres de maille)

La figure suivante présente 1’effet de la teneur de Nb (at. %) sur les parameétres de réseau
cristallin des phases a + B et B qu’ils ont été déterminés a partir des positions 28 de leurs pics de
diffraction particuliers en utilisant 1’équation de Braggs avec Acu = 0,15406 nm. Le paramétre de
réseau, a, pour la phase (B) a été déterminé a partir des pics de réseau cubique centré, cc, (111) et le
parametre de réseau, a, pour la phase () a été déterminé a partir des pics hc (211), en supposant que
le rapport ¢ / a est égal a 1.4542, ce qui correspond a la valeur du métal de base a température
ambiante. Ces deux pics représentent les pics de diffraction les plus denses pour chaque phase, et
ont fourni de bonnes mesures tout au teneur de Nb (at. %) du paramétre de maille pour chaque
mélange.

Une augmentation significative du parameétre de maille est observée sur la figure I11-6, de 0 a 8

(at. %) Nb. Néanmoins, de 0 a 20 (at. %) Nb, respectivement les phases (o + ) et () existent.
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Comme on I’observe évidemment sur la figure I11-6, le passage de 0 a 20 Nb (at. %), les parametres

du réseau (ap, a«+p et ca+p) s’élévent d’une manicre remarquable.

Le paramétre du réseau, ap, augmente avec |’augmentation du teneur de Nb (at. %) de (2,925 a
3,324 A) qui représente 1,38% de 1’expansion volumique Ti-20Nb, le paramétre de maille aq+p, a
également augmenté avec I’augmentation de la teneur de Nb de 0 a 8 (at. %) de (2,925 a 3,299 A)

représentant approximativement une expansion du volume de 1,397 %.

De plus, le paramétre de réseau, cp, augmente avec I’augmentation du teneur de Nb (at. %) en
supposant que le rapport ¢ / a est égal a 1,4061. ce qui interprété par un changement de pics a des
angles plus petits 20. Habituellement, les parameétres de la maille augmentent avec la teneur de Nb

(at. %).
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Figure III-6 : Evolution de paramétres de réseau {a et c}, (A), de l'alliage binaire Ti-Nb en fonction de la teneur en Nb

(at. %). Les barres d'erreur indiquent I'écart type (SD).
II1.1.5 Caractérisation Mécanique

II1.1.5.1 Module de Young

Le module de Young est une grandeur intrinseéque d’un matériau, définie par le rapport de la
contrainte a la déformation ¢€lastique provoquée par cette contrainte. La déformation est exprimée
comme une grandeur sans dimension. L unité pratique du module est le MPa.

Nous avons choisi de présenter les résultats sous forme de graphes, pour bien montrer

I’évolution du module de Young en fonction de la quantité de Nb (at. %).
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Dans la gamme de Nb étudiée (0 a 20at. %), 1’¢lasticité le module diminue d'abord de 4 a 15 at.
% en masse, puis augmente a 20 at. % de Nb. Le module d'¢lasticité des alliages Ti-Nb est
étroitement liée a la microstructure (ou teneur en Nb) de les alliages. La chute du module d'¢lasticité
avec l'augmentation de la teneur en Nb de 4 a 15 at. % est due a une diminution progressive de la
proportion de phase, tandis que la précipitation de la phase explique 'augmentation du module

d'élasticité dans la plage intermédiaire de Nb (0—4at. %) et de Nb (15-20 at. %).
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Figure I11-7: Evolution du module de Young de I’alliage Ti-15 (at. %) Nb binaire broyé¢ et fritté en fonction de la
température de frittage. Les barres d'erreur indiquent I'écart type (SD).

Tableau I1I-2 : Quelques valeur de Module de Young en fonction de la teneur de Nb (at. %).

Nb (at. %) Module de Young, (GPa)
0 104
4 106
8 101
12 92,5
15 82
20 83

111.1.5.2 Microdureté

La microdureté est une caractéristique importante pour les alliages destinés a des applications
biomédicales notamment au niveau surfacique a cause des problémes d’usure par frottement des

protheses. Ce frottement libére des fragments d’alliages qui peuvent nuire a 1’organisme.
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La dureté est définie par la résistance aux pénétrations ou bien aux chocs des matériaux. Il était
primordial alors de déterminer le comportement mécanique de ces alliages destinés essentiellement

pour le biomédical et précisément pour les protheses.

La dureté Vickers et le module de Young ont été évalués a 1’aide d’une machine universelle de
mesure de la dureté (Zwik ZHV 2.5) avec un pénétrateur diamant Vickers pour lequel le module
¢lastique Ei = 1145 GPa et le coefficient de Poisson vi = 0,07. Les parametres de réseau ont été
calculés a partir des positions 28 de leurs pics de diffraction particuliers en utilisant I’équation de
Bragg A = 2dna.sin Ona (Réf 44); avec Acu = 0,15406 nm, d est l'espacement interplanaire

déterminé expérimentalement (la valeur de d dépend de 2).

Le test de micro dureté Vickers HVo.2 des matériaux étudiés Ti-xNb est présenté sur la figure.
Comme présenté, la dureté a 0% Nb est de 310 HV, 322 HV a (4 a 8 at. %) Nb, 290 HV a 10 (at. %)
Nb, 255 HV a 12 at. % Nb, 240 HV a 15 at. % Nb et 250 HV a 20 at. % Nb.
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Figure I11-8: Evolution de la microdureté de 1'alliage Ti-15 Nb binaire fraisé et fritté en fonction de la température de
frittage. Les barres d'erreur indiquent I'écart type (SD).
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I11.2 CONCLUSION

Ce chapitre décrit les caractérisations structurales et métallurgiques principales réalisées sur les

mélanges de Ti-Nb étudiés.

e La taille des cristallites diminue avec I’augmentation de la teneur de Niobium (at. %), par
contre la microdéformation qui s’augmente.

e Une diminution de Module de Young en fonction de la teneur de Nb a été observée, des
faibles valeurs ont été obtenues généralement.

e Le profil de microdureté montre que la dureté est diminue de 310 HV jusqu’a 240 HV lors

de I’augmentation de la teneur de Nb.

Les résultats obtenus dans ce chapitre restent toujours sur les normalisations de domaine
biomédical au niveau de 1’état structural (élasticité), et 1’état de surface (dureté) des prothéses

totales de hanche.
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CHAPITRE IV CARACTERISATIONS TRIBOLOGIQUES ET DISCUSSIONS
IV.INTRODUCTION

Dans ce chapitre on propose :

e D’étudier le comportement a 'usure et au frottement des mélanges étudiés et lier leurs
propriétés mécaniques avec leur résistance a I’usure et au frottement au cours de mouvement
alternatif

e De discuter les résultats obtenus
IV.1 EVOLUTION DE FROTTEMENT

Le coefficient de friction est dépendant de nombreux parameétres comme le type de matériau
utilisé, la vitesse de glissement, les traitements de surface appliqués a ces matériaux,
I’environnement extérieur,etc.... Plus ce coefficient est faible, plus les pertes d’énergies par
frottement sont faibles. [1] Ceci rend 1’étude du frottement et de I'usure au niveau du laboratoire
assez spécifique, puisqu’il est difficile de reproduire, du point de vue expérimental, les mémes

conditions que celles dans lesquelles évolue un équipement médical dans un milieu biologique. [2]

L’usure étant un parameétre important dans la caractérisation d’un traitement de surface, [1] on
procédera de la manicre suivante : nous réalisons un test par contact ponctuel a mouvement
alternatif (Fig. IV-1). Un tribomeétre de type « bille sur plan » a été utilisé. Le point était une bille
d’acier 100C6, pour laquelle (E = 310 GPa, HV = 840 et densité de 7.85 g/cm®) en tant que contre
face, qui frotte sur des échantillons en alliage de titane Ti-Nb avec des différents teneurs de Nb. Les
essais sont réalisés a 1’air, avec une humidité relative de 32 a 35 %, a une température de 20 a 25 °C
utilisant une solution physiologique (solution de Ringer), confirmément aux normes ASTMG 99,

ISO 7148-1:2012 et ASTM G 133-95. [3]

Les échantillons sont préparés a partir des alliages a base de titane avec des différents teneurs de
niobium broyés et compactés sous pression hydrostatique a chaud a 1050°C, [5] ont été découpés en
disque de 15 mm de diametre et de 5 mm d’épaisseur, et ont été polis par suite pour atteindre un état

de surface respectant la norme ISO 7206-2.

Afin de préparer 1’essai, les bille et échantillons ont étés nettoyés dans un bain d’acétone a
ultrasons. Comme le montre la figure IV-1, apreés essai on obtient une trace d’usure avec une

longueur L ; une largeur 1 et une profondeur h. [4]
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Figure IV-1 : Principe de fonctionnement du tribomeétre. [4]

Durant les essais de frottement, la force normale Fn est maintenue constante 8 N et la force
tangentielle Fr est mesurée au cours de chaque cycle. Le rapport (Fr/Fn) permet de calculer le

coefficient de frottement (COF) instantané.

A la différence de la variation du coefficient de frottement en fonction du temps, on peut
représenter I’évolution en fonction du nombre de cycles de ce paramétre. La figure IV-4 illustrant le

cas des couples étudiés.
IV.1.1 Evolution du coefficient de frottement

Comme il a ét¢é montré par M. Fellah et al. , [5, 6] L’évolution du coefficient de frottement en
fonction du nombre de cycles présente certains traits communs ce qui montre 1’existence d’un
temps d’incubation. [7] Dépendamment des matériaux et les paramétres opératoires, cette période
correspondant aux premiers cycles durant lesquels le coefficient de frottement atteint une valeur

maximale. [8]

Cette étude présente 1’évolution du coefficient de frottement en fonction du nombre de cycle ainsi
que les conditions d’essais a savoir la charge normal. Ce qui a été observé dans plusieurs études par
M. Fellah. [9, 10] Toute évolution du coefficient de frottement au cours de 1’essai est synonyme de
modifications dans la zone de contact. Il s’ensuit que le suivi minutieux de la mesure du coefficient
de frottement au cours de 1’essai est susceptible de nous renseigner sur le mécanisme de dégradation

a grand débattement (participation du troisieme corps a la cinétique d’usure).

74



CHAPITRE IV CARACTERISATIONS TRIBOLOGIQUES ET DISCUSSIONS

Une premiére analyse de ces courbes montre que le coefficient de frottement augmente des les
premiers cycles de frottement; il s’agit de la période de transition ou de rodage observée
classiquement dans ce type d’essais. Par la suite, aprés €tre passé par un maximum (fin de la
période transitoire que nous nommerons simplement par la suite «transition»), [11] le coefficient se
stabilise aprés un certain nombre de cycles variable selon 1’état de surface et les parametres

opératoires.

L’établissement de la couche de débris nécessite un tout petit nombre de cycles. L’évolution
des débris est faible et dans tout les cas la couche d’oxydes de faibles dimensions s’établit
rapidement. [12] La tendance générale relative au nombre de cycles correspondant a la stabilisation

et que, plus la force normal est importante, plus vite la stabilisation est atteinte. [13]

—4 at.% — 15 at.%
—8 at.% 20 at.%
—12 at.%

e LR T T T AT e
oy

wm‘m m’ \’“

Coefficent de frottement
o o o o 9 o o o o

'l0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Distance de glissement, (Cycles)

Figure I'V-2: Evolution de coefficient de frottement del’alliage binaire Ti-Nb testéa 8 N, en fonction de teneur de Nb
(at. %), contredistance de glissement (cycle).

IV.1.2 Coefficient de frottement moyen

Comme il montre la figure 1V-3, les valeurs moyennes du coefficient de frottement sont
diminues avec 1’augmentation de la teneur de Nb pour les différentes charges appliqués. Pour la
charge de 2 N, les valeurs comprises entre 0,382 et 0,300, alors qu’elles varient entre (0,480 et
0,365) et entre (0,650 et 0,413) pour les charges de 8 et 16 N respectivement. Le tableau suivant
montre les résultats d’analyse pour chaque mélange Ti-Nb étudié en fonction de la teneur de Nb (at.

%).
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Tableau IV-1 :Coefficient de frottement moyen en fonction de teneur de Nb (at. %) testé a des différentes
charges 2, 8 et 16 N

Mo (at. %) 2 (N) 8 (N) 16 (N)
0 0.382 0.480 0.650
4 0.374 0.453 0.613
8 0.355 0.425 0.548
12 0.335 0.389 0.500
15 0.325 0.375 0.445
20 0.300 0.365 0.413
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0,5 ™.,
|

Coefficient moyen de frottemel

0,3 —~ &~ -3
0,3 1=¢—-— .
] | w
0,2 |
0,20] |

0 4 ) 12 15 20
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Figure IV-3:Coefficient moyen de frottement de I’alliage binaire Ti-Nb en fonction de la teneur de Nb(0 a 20 at. %)
testésa differentscharges de 2, 8, et 16 N, respectivement.

IV.2 EVOLUTION DE L’USURE

Le comportement a 1’usure des prothéses totales de hanche se caractérise par deux phases
distinctes; la premicre avec un taux d’usure ¢élevé dite run-in ou wear in, elle correspond au premier
million de cycles ou a la premiére année in vivo. La deuxiéme phase dite steady state, se distingue

par un taux d’usure plus faible. [14]

Généralement les études sur simulateurs de hanche montrent des taux d’usure plus faibles que
ceux reportés in vivo durant la phase du steady state. [15] Cette différence peut étre attribuée aux
conditions articulaires idéales dans les simulateurs de hanche durant le cycle de marche. La réalité

in vivo différe d’une fagcon marquée en termes d’état de surface, des fluctuations de la charge et des
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mouvements. La différence entre I’usure in vitro sur simulateur et in vivo a été mise au point par
des études portant sur; I’augmentation de la charge, le mouvement stop/start [16, 17], et la

différence dans la cinématique de chargement. [18, 19]

L’évolution de I'usure est exprimée par I’évolution de la perte de masse en volume en fonction
de la teneur de niobium (at. %), dans notre cas on prend une moyenne des mesures effectuées sur
les différents mélanges de Ti-Nb. Le résultatet leur représentation graphique est illustrée sur les

Figures IV-4 et [V-5

On remarque dans la figures IV-4et la figure [V-5que 1’évolution d’usure en fonction de la
teneur de Niobium (at. %) présente les meilleurs corrélations pour tout les charges appliquées.
Puisque la teneur de Nb (at. %) est en corrélation avec le volume d’usure celle de taux d’usure,
donc on peut déterminer 1’évolution linéaire ou exponentielle de ces parametres comme il est

illustré sur les figures suivantes (Fig. [V-4) et ( Fig. [V-5) :
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Figure IV-4: Evolution de volume d’usure (um?®) de I’alliage Ti-Nb en fonction dela teneur de Nb (0-20 at. %) tetstés a
differents charges de 2, 8, et 16 N, respectivement.
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Figure IV-5: Evolution de taux d’usure (um? N-'.um™) de I’alliageTi-Nb en fonction dela teneur de Nb (0-20 at.
%)tetstés a differents charges de 2, 8, et 16 N, respectivement.

IV.2.1. Morphologie de I’usure

La figure IV-6 montre la morphologie de surface usée d’alliages de titane broyé en fonction
de la teneur du Nb (0 a 20 at. %). Une trace d’usure modérée a été observé a partir de la
micrographie MEB échantillons étudies. On observe é¢galement des débris d’usure de petite tailles,
qui ont presque certainement étés détacher par déformation plastique. [20] Un endommagement
important de la surface a été observé dans tous les échantillons testes.

Une accumulation important de débris d’usure a I’intérieur et a la périphérie externe (Fig.
IV-6) de la piste d’usure a été observée. Dans la plupart des matériauxétudies. Il a été observé que
la perte de poids était provoquée usure abrasive.

Comme représente sur la figure IV-6, on peut voir les séries de fine particules dans le cas
d’un échantillon broyée de 4 a 8 at. % du Nb (Fig. [V-6. a) et (Fig. IV-6. b) ce point désignant un
mécanisme d’usure abrasif. Dans le cas des alliages broyés avec une teneur de Nb de (15 a 20 at.
%), les mécanismes d’usure (adhésion et des d’¢limination) [21, 22], ont été observés dans la figure
IV-6.c et la figure IV-6.d. La formation extensive des d’Andes de glissement conduit

éventuellement a la fissuration observée dans tous les matériaux étudies.
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porﬂpr'es#d
‘wéarr debris

Figure IV-6: Evolution de la morphologie de 1'usure de I’alliage Ti-Nb en fonction dela teneur de Nb :a) 4, b) 8, ¢) 15
et d) 20 (at. %).

Apres D’essai de I’usure dans le

Le figure 1V-7 présente la morphologie de 1’'usure de ’alliage de Ti-Nb en fonction de la
charge appliquée (2, 8 et 16) N, un développement de débris d’usure est observé lorsque la charge

est augmente.

On peut voir les trace d’usure dans le cas d’un échantillon broyée sous des charges de 2 et 8
N (Fig. IV-7. a) et (Fig. IV-7. b) ce point désignant un mécanisme d’usure adhésif. Dans le cas des
alliages broyés sous une charge de 16 N, les mécanismes d’usure (adhésion et des d’¢limination),
ont été observés dans la figure I1V-6.c. La formation extensive des d’Andes de glissement conduit

éventuellement a la fissuration observée dans tous les matériaux étudies.
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Figure IV-7 : Evolution de la morphologie de I’'usure de 1’alliage Ti-Nb en fonction de la charge appliquée : a) 2N, b)
8N, ¢) 16N.
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I1V.3 Conclusion

A travers la gamme d’essais réalisés, on peut comprendre le comportement tribologique des
mélanges étudiés en fonction de leurs propriétés intrinséques spécialement la composition
chimique, et des parametres opératoires a savoir I’influence de la teneur de Nb, la charge appliquée,

etc....

e Les valeurs moyennes du coefficient de frottement sont diminues avec 1’augmentation de la
teneur de Nb pour les différentes charges appliqués.

e Le taux d’usure diminue pour des mélanges Ti-Nb a une teneur de niobium bien élevée, ce
qu’en corrélation avec les propriétés mécaniques ce qu’on étudiés premierement, pour 20 at.
% de niobium, 1’alliage Ti-Nb présente le coefficient de frottement et le taux d’usure le plus

bas.
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CONCLUSION GENIRALE

Cet ouvrage consiste a étudier. Plusieurs mélanges de titane sont préparés avec des

différentes teneurs du niobium variables de 0 jusqu’a 20 (at. %).

On a commencé par la bibliographie du sujet, dans laquelle on a présenté les
biomatériaux en générale, les protheses totale de la hanche et les différents problémes et

phénoménes concernant I’usure mécanique des articulations.

Dans le deuxiéme chapitre on a décrit les méthodes expérimentales utilisées pour les
caractérisations. Plusieurs techniques ont ¢ét¢ mises en ceuvre pour la caractérisation

métallurgique et tribologique a savoir DRX, MEB, Tribométre, Microdurometre, ...

On a pu conclure les points suivants :

— Lorsque la teneur de niobium augmente, les paramétres de maille sont plus importants,
pour cela, on a enregistré des valeurs (ag = 3.32 A° et as+p = 3.30 A°) pour les teneurs de
20 Nb (at. %) et 8 Nb (at. %) respectivement. Alors que la taille des grains est diminue
jusqu’a 22 nm pour le mélange Ti-20Nb.

— Le taux d’usure et la dureté sont varier vers des valeurs basses lorsque la teneur de niobium
est augmente.

— Le mélange Ti-Nb avec 20 (at. %) présente le coefficient de frottement et le taux d’usure le
plus bas.

— La teneur de Nb qui a amélioré la taille des grains et des cristallites, joue un role important

aussi pour controler la résistance a I’usure.
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