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Introductiongénérale 

 

L’outil de travail, armes, moyens de transport etc. Préoccupent l’homme depuis de longues 

décennies. Les premiers revêtement de peinture de vernis ou tout simplement les 

imprégnationsdans la résine datent de la préhistoire .l’histoire moderne a été marquée par des 

découvertes dans tous les domaine avec un capitale croissant de connaissances en physique 

,chimie ,science et technologie .mais c’est seulement depuis la périoded’histoire moderne que 

l’homme a commencéà s’intéresser aux aspects physique et chimique des méthodes de 

traitement de surface employées. 

 

Un traitement de surface est généralement réaliser dans le brut d’améliorer les caractéristiques 

superficielles d’un matériau (dureté, module d’élasticité .résistanceà l’usure ou à l’oxydation 

modification de la conductivité thermique ou électrique, aspect visuel) tout en préservant son 

intégrité dans son volume. Ces phénomènes peuvent présenter de très grandsrisques, pour les 

éviter on utilise des nouvelles méthodes de solidification pour obtenir desMatériaux avec des 

propriétés améliorées. 

 

 

C’est la raison qui nous a incite à diriger notre recherche vers la solidification comme matériaux 

de base, notre choix s’est porte sur les alliages Al-Si industriels .cette préférence est due au fait 

qu’actuellement ,l’un des principaux axes de recherche dans le domaine des matériaux est l’étude 

et le développement des matériaux est l’étude es le développement des alliages legers.Et nous 

savons que les principaux alliages légers sont à base d’aluminium car ,leurs caractéristique nous 

offrent un champ d’application très vaste parmi ceux-ci les alliages Al-Si que l’on retrouve dans 

la plupart des domaine tels que l’industrie automobile ,mécanique, aéronautique ,électronique et 

maritime. 

 

Au plan industriel les technologie de dépôt mince PVD permettre d’élaborer des dépôts 

d’épaisseurs de quelque micromètre .le traitement des outils est une application importante 

afin de réduire les couts d’usinage le temps  de d’immobilisation , la qualité de liquide de 

refroidissement et de déchets le but de ces dépôt sur des matériaux substrat adaptes consiste 

accroitre le temps de vie et à diminuer le temps d’usinage .naturellement de tels dépôts 

doivent avoir une duretéélevée, avec une très bonne tenacite,une très forte adhésion au 

substrat ainsi qu’une excellente tenue en températuresstabilité thermique  

Ce mémoire de master est subdivise en quatre  chapitre : 

• Le premier chapitre est une recherche bibliographique sur les alliages aluminium 

silicium 

• Le deuxième chapitre exprime matériaux en couche mince 

• Le troisième chapitre est consacré aux techniques expérimentales 

• Le quatrième chapitre, sont présentes les résultats et discussion 

Le mémoire qui commence par une introduction et termine par une conclusion générale dans 

laquelle sont rapportés les principaux résultats obtenue 



 



 



CHAPITRE  2 
 

 

16 

II.1.Introduction : 

            Depuis les années 90, l’élaboration des matériaux sous forme de couches minces s’est 
développée de manière importante car ils représentent un fort potentiel pour l’amélioration 
des performances des surfaces sur lesquelles sont déposés. En effet, ces dépôts surclassent 
généralement les traitements de durcissement superficiel traditionnels tant par leur propriétés 
intrinsèques (dureté, module de Young) que par leur résistance aux tests d’usure classique [3].  

Les matériaux élaborés sous la forme de couches minces possèdent des propriétés physico-
chimiques différentes en de nombreux points de celles des matériaux massifs. La nature 
chimique, la morphologie et la structure cristallographique du film sont en effet fortement 
liées à l’interaction se produisant entre le matériau à déposer et le substrat, lors de 
l’élaboration du revêtement. Afin de comprendre l’influence des conditions d’élaboration sur 
les propriétés finales du dépôt, l’étude des phénomènes réactionnels conduisant à la formation 
de l’interface et à la croissance du film est donc essentielle [5].  

Nous décrivons d’abord les méthodes d’élaboration des dépôts atomistiques PVD ainsi que 
les avantages qu’offrent les techniques les plus représentatives en usage actuellement.  

II.2.Généralités : 

II.2.1.Couche mince: 

Par principe, une couche mince d'un matériau donné est un élément de ce matériau dont l'une 
des dimensions qu'on appelle l'épaisseur a été fortement réduite de telle sorte qu'elle s'exprime 
en Angstrom [17].  

La différence essentielle entre le matériau à l'état massif et celui en couches minces est liée au 
fait que dans l'état massif on néglige généralement avec raison le rôle des limites dans les 
propriétés, tandis que dans une couche mince ce sont au contraire les effets liés aux surfaces 
limites qui sont prépondérants [3]. 

L'intérêt des couches minces provient essentiellement de l'utilisation économique des 
matériaux en rapport avec les propriétés physiques et de la simplicité des technologies mise 
en œuvre. 

En pratique, on peut distinguer deux grandes familles de méthodes d'élaboration de couches 
minces, celles qui font appel à un gaz porteur pour déplacer le matériau à déposer d'un 
récipientau substrat et qui s'apparentent aux techniques de diffusion utilisées dans la 
fabrication des composants actifs, et celles qui impliquent un environnement à pression très 
réduite et dans lesquelles le matériau à déposer sera véhiculé grâce à une impulsion initiale de 
nature thermique ou mécanique.[5] 
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. Zone 1: Dans ce domaine de basse température (T/Tm < 0,3), l’énergie des atomes est trop 
faible pour qu’ils diffusent notablement. Les dépôts présentent une structure colonnaire et une 
faible compacité [6]. 

. Zone 2: Lorsque le rapport T/Tm est compris entre 0,3 et 0,5; la température étant plus 
élevée, la mobilité des atomes devient importante en surface. De ce fait, la taille des grains et 
la compacité augmentent. La structure reste colonnaire, mais la surface est plus lisse [6]. 

. Zone 3: À haute température (0,5 < T/Tm < 1), la mobilité des atomes devient importante 
dans le volume, ce qui permet la diffusion, la relaxation et la recristallisation dans le dépôt. 
Les couches deviennent très compactes avec des grains équiaxiaux sur toute l’épaisseur 6]. 

 

Les dépôts monocouches issus des procèdes sous vide sont massivement étudiés depuis les 
années 1970. Initialement, ces revêtements étaient essentiellement utilisés dans les domaines 
d’usinage, comme la découpe ou le perçage, afin d’améliorer les caractéristiques techniques 
des Outils en terme de dureté et de longévité [7]. 

 

II.3.Techniques de dépôt et revêtement : 

Le Mécanisme de protection par revêtement métallique est Selon leur comportement à la 
corrosion par rapport au substrat, on distingue deux types de revêtement métallique : 

� Ceux  plus nobles que le substrat 

� Ceux moins nobles que le substrat [1] 

En réalité il existe plusieurs techniques qui servent à fabriquer des revêtementsmétalliques ou 
non métalliques dont voici les plus utilisées: 

• L’électrodéposition. 

• L’immersion dans du métal liquide. 

• La déposition par projection au pistolet. 

• Évaporation thermique. 

• Pulvérisation cathodique. 

• Canon à électrons [1]. 

• Dépôt chimique en phase vapeur ou C.V.D pour Chemical Vapor Deposition [8]. 

• Dépôt à basse pression, L.P.C.V.D. pour Low Pressure Chemical Vapor Deposition. 

• Dépôt assisté plasma, P.E.C.V.D. pour Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition. 
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II.4. L’évaporation sous vide : 

II.4.1.Introduction : 

 

Le dépôt par évaporation fût l’une des premières méthodes mise au point dans la catégorie 
des dépôts physique en phase vapeur. Elle fût élaborée dans le but d’obtenir des couches 
minces et représente encore actuellement l’une des méthodes les plus couramment utilisé 
en industrie (même si elle tend à être remplacée par d’autres procédés tels que la 
pulvérisation cathodique, qui permet notamment un meilleur recouvrement de la surface 
des pièces et une meilleure adhérence, ou certains process de type CVD). 
Son principe repose, comme son nom l’indique, sur l’évaporation sous vide d’une source 
de matériau dont on souhaite revêtir une pièce. La présence d’un vide poussé au sein de 
l’enceinte est important pour ce procédé dans la mesure où l’établissement de ce vide 
permet une diminution de la température de sublimation de la matière qui, soumise à une 
source d’énergie, est alors portée à sa pression de vapeur saturante et évaporée pour venir 
se déposer à la surface du substrat (trajectoire plus ou moins directe reliée au libre 
parcours moyen des espèces rendue possible à l’aide de la mise sous vide). Il est 
notamment à noter que la notion de vide poussé est importante pour bon nombre de 
procédés de type PVD pour des raisons pouvant varier mais induisant un haut niveau de 
pureté de ces dépôts et permettant une trajectoire relativement rectiligne des éléments. 
 
-Différents moyens peuvent être employés pour apporter l’énergie nécessaire à la 
sublimation du matériau tels que : le chauffage par effet Joule (ou résistif), le chauffage 
par induction.  

Les dépôts en phase vapeur font partie de la catégorie dite de revêtement par voie sèche, 
au même titre que la projection thermique. Leur but est l’amélioration des propriétés des 
matériaux par une fonctionnalisation de leur surface pouvant augmenter : 

• Leur aspect esthétique : différents coloris possibles tels que le noir, gris 
métallique, gris-blanc, marron, jaune paille à dorée, etc. avec un aspect mat ou 
brillant. 

• Leur résistance à l’usure, leur comportement en frottement et de manière plus 
générale leur comportement tribologique. 

• Leur dureté ainsi que leur comportement mécanique dans l’ensemble                        
Leur résistance à la corrosion et ainsi qu’aux sollicitations chimiques et 
environnementales. 

• Leurs propriétés électriques : conduction, isolation [8]. 

• Leurs propriétés optiques : réflexion, transmission, détection de rayonnement. 
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pôt des couches minces sous vide. [2] 
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la forme d’un gaz précurseur. La vapeur se décompose alors ou réagit avec d’autres 
précurseurs supplémentaires, produisant ainsi un film sur le substrat. Les précurseurs sont 
introduits en continu dans la zone de réaction tandis que les produits résiduels sont éliminés. 
Les procédés CVD peuvent être réalisés sous vide ou à pression atmosphérique. 

Le support qui doit recevoir le dépôt est chauffé à sa température de réaction. Cette 
température, très élevée dans la plus part des cas, puisque généralement comprise 
entre 900 et 1100°C. 

Les principaux avantages de ces techniques sont, de pouvoir contrôler la composition durant 
le dépôt, de réaliser un dépôt d'épaisseur et de composition uniformes possédant en plus une 
excellente adhérence. 

-Excellente uniformité du revêtement, indépendante de la géométrie de la pièce ;                                              
-Possibilité de revêtir des géométries complexes, y compris des diamètres intérieurs 

Cependant ces techniques ont l'inconvénient de donner des films contaminés par les résidus 
des précurseurs et d'avoir une température de réaction souvent élevée. 

 

II.4.2.2. Dépôts physiques en phase vapeur : 

Le Dépôt Physique en phase Vapeur (PVD) est un procédé de revêtements de dépôts 
métalliques durs à partie de vapeur métallique. En réagissant avec certains gaz, cette vapeur 
va former une couche mince de composition déterminée sur le substrat [10]. 

Les procédés par PVD regroupent principalement l'évaporation et la pulvérisation sous 
toutes ses formes. Dans la réalisation d'une couche on peut distinguer les trois étapes 
suivantes : 

- La création de la ou des espèces à déposer, sous forme d'atomes, de molécules ou de 
clusters (groupes d'atomes ou de molécules), 

- Le transport de ces espèces en phase vapeur de la source vers le substrat,  

- Le dépôt sur le substrat et la croissance de la couche. 

Les dépôts sont d'un bel aspect glacé et de très grande pureté. Les vitesses de déposition sont 
plus faibles qu'en projection thermique et le traitement de pièces volumineuses pose toujours 
des problèmes. Ces procédés sont principalement utilisés dans la réalisation d'outillage de 
coupe ou de déformation. L’inconvénient majeur, est le coût très élevé de ces installations. 

 

II.4.2.2.a.La pulvérisation cathodique : 

 

La pulvérisation cathodique (ou « sputter déposition ») est l’un des nombreux procédés affilié 
à la famille des dépôts sous vide dits PVD 
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Dans cette méthode, le substrat est mis dans une enceinte contenant un gaz (en général de 
l'Argon) à basse pression, dans lequel on provoque une décharge électrique. Cette décharge a 
pour rôle d'ioniser les atomes de gaz. Les ions ainsi obtenus sont accélérés par une différence 
de potentiel et viennent bombarder une cathode constituée du matériau à déposer (cible). Sous 
l'impact des ions accélérés, des atomes sont arrachés à la cathode et sont déposés sur le 
substrat. Dans certains cas, on introduit dans l'enceinte en plus de l'argon un gaz qui va réagir 
chimiquement avec les atomes pulvérisés pour former le matériau que l'on désire obtenir. 
Alors, on a une pulvérisation cathodique réactive. Cette méthode permet d'avoir des dépôts de 
faible résistivité. [ ] 

  

 

FigureП.6:Collision des ions Argon incidents sur la cible [9]. 

 

 

FigureП.7 : Émission d’atomes ou d’agrégats suite à l’impact des ions 
Argon [9]. 

 

Parmi les avantages et les inconvénients liés à cette technologie [ ] : 

• Bonne adhérence des couches développées. 
• Large gamme de revêtements métalliques et céramiques possibles. 
• Elimination des impuretés et des espèces non suffisamment adhérente 
• Vitesse de croissance limitée. 
• Dégradation possible pour les substrats les plus sensibles. 
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FigureIV.2moulage en sable. 

                      D)    

re obtenus par moulage, D) Copeauxobtenus pa

 

 

 par chariotage. 



 

 

IV.2. Préparations des su

La préparation de la surface 

importante, car elle influe be

donnera forcément un dépôt qu

Les substrats utilisés et qui on

verre alors que l’acier a subit d

IV.2.1.Polissage des subs

Le polissage est essentiellem

défauts superficiels tels que l

géométriques (rugosité) et de 

successives : tout d’abord av

granulométrie décroissante, pu

pate diamantée …)  

 

F

 

A l’aide d’une polisseuse MEC

en utilisant des papiers avec de

taille de particule plus fine et m

En fait, la taille des particules 

taille des grains des papiers est

La polisseuse MECAPOL 230

175/320 mm de hauteur et 680

L’accélération du plateau peut

deux sens.  
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 substrats avant dépôts :  

e des substrats avant chaque opération de d

beaucoup sur la qualité du dépôt. Une surf

 qui n’adhère pas à la surface du substrat.  

ont subits des étapes de nettoyage chimique  so

t des étapes de polissage avant d’être nettoyé ch

bstrats d’acier :  

ment une opération de finition qui a pour b

e les fissures, les porosités ou les inclusions

de maitriser l’aspect de surface. Il se réalise e

avec un abrasif grossier (par exemple carbu

 puis avec un abrasif fin (aluminium en susp

 

FigureIV.4Patte diamantée LD 33E 

ECAPOL 230,  on poli les substrats d’acier ino

des particules abrasives, sorte de papier de verr

t maitrisée. 

s va de P240 à P2500 (La nomenclature la plus

est celle de L’ISO 6344 taille moyenne des grai

30 est conforme à la norme CE. Elle est de 470

80 mm de profondeur, elle pèse 39 kg. 

ut être progressive et la rotation de celui-ci peu

dépôt est une étape 

rface male nettoyée 

 sont le silicium et le 

 chimiquement. 

r but, d’éliminer les 

ns, les imperfections 

e en plusieurs étapes 

bure de silicium) de 

spension aqueuse ou 

noxydable et XC48, 

erre, mais avec une 

lus employée pour la 

rains 58,5 à 8,4 µm) 

0 mm de largeur, 

eut se faire dans les 



 

 

Fig

 

IV.2.2.Le nettoyage des s

Quels que soient les substrats 

dans les bains de solvant per

organique (résine, graisses, 

silicium, métaux,…).  

En effet, toute impureté se trou

adhérence sont nettoyés selon 

• Acétone pure (99,5%).

• Ethanol (99,5%). 

• Acétone récupéré. 

• Ethanol récupéré. 

Toutes les séquences ont été 

minutes. A la fin de chaque éta

comprimé après stockés dan

utilisation. 

 

IV.3.Microscopie de cara
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igureIV.5Polisseuse MECAPOL 230 

s substrats: 

ts utilisés, leur nettoyage fut identique. Une suc

ermet d’éliminer toutes les impuretés qu’elles

, hydrocarbures,…) ou bien solide (poussi

ouvant à la surface de l’échantillon peut génére

n la séquence suivante : 

). 

té effectuées dans un bac à ultrasons sous vib

étape, les substrats  sont rincés à l’eau  dés ion

ans des piluliers contenant de l’éthanol ab

ractérisation : 

 

uccession de passage 

les  soient de nature 

ssière, morceaux de 

érer une mauvaise 

vibration pendant 10 

onisée et séché a l’air 

bsolu jusqu’à leur 
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Plusieurs techniques ont été utilisées pour la caractérisation de nos échantillons. 

Dans ce qui suit nous allons rappeler les principes de fonctionnement de quelques méthodes 

en indiquant  les conditions de mesures de chaque méthode. 

 

IV.3.1Microscopie Optique Métallographique : 

� Principes :  

C’est un instrument d’optique muni d’un objectif et d’un oculaire, qui permet de grossir 

l’image d’un objet  de petit dimensions (grossissement) et de séparer les détails de cette image 

(résolution) afin qu’il soit observable par l’œil humain. Le pouvoir de résolution du 

microscope optique ne dépasse guère 1500 x.  

    L’objet  à observer est placé devant la première lentille qui est l’objectif et l’observation se 

fait par la réflexion de la lumière sur la surface de l’échantillon. Le faisceau incident 

fournit par un illuminateur est dévié par une lame semi-réfléchissante ou un prisme et traverse 

l’objectif pour éclairer l’objet. 

 

              FigureIV.6Microscope optique métallographie ZEISS AXIO IMARER A2. 

 

Les observations ont été réalisées à l’aide d’un microscope marque ZEISS AXIO IMARER 

A2, équipé d’une camera AXIOCAM MRC5. 

Le microscope est lié avec un micro-ordinateur  et les différentes micrographies obtenues  

sont traitées  à l’aide du logiciel Axio vision 4.6. Les parties  essentielles du microscope sont :  

� Une platine orientable destinée à recevoir l’échantillon. 



 

 

� Un dispositif d’éclairag

illuminateur qui, perme

Un dispositif d’observation

à 1000 fois  (X5, X10, X20

projectif pour photographie

FigureIV.

 

IV.3.2.Diffraction des ra

      La diffraction  des  rayons 

alliages métalliques.  

� Principe : 

Lorsqu’un faisceau de rayon X

est  en partie réfléchi par les pl

photons X soit mesurée, l’incid

sous un angle particulier. Il fau

l’interférer de manière constru
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rage qui comporte plusieurs parties : une source

met l’éclairage uniforme de l’objectif.  

ion constitué d’un objectif, dont le grossissemen

20, X50, X100), d’un oculaire pour observation

hie. 

.7stereoscope microscope ZEISS Stemi 508.

rayons X :  

s  X permet l’étude cristallographique des pha

 X monochromatique est dirigé sur un matériau

 plans atomiques de certain cristaux. Pour que l

cidence du faisceau par rapport au plan atomiqu

faut en effet que les ondes réfléchis soient en ph

ructive pour ensuite être mesuré par le détecteu

rce lumineuse et un 

ent peut aller de 50 

ion avec l’œil et d’un 

 

 

hases au sein des 

iau polycristalin, il 

e la diffraction des 

ique doit avoir lieu 

 phase de sorte à 

eur  



 

 

                                        Figur

 

Figure

 

� Configuration

En  diffraction X, la configurat

L’angle d’incidence θ séparan

Est égale à l’angle de mesure e

les plans qui sont dans la situa

L’échantillon tourne autour de

Le détecteur placé sur le même
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ureIV.8Diffraction Bruker D8 Advence. 

 

reIV.9.Principe de diffraction par rayon X. 

n Bragg-Brentano :  

ration Bragg-Brentano, appelée aussi θ/2θ  est l

ant le faisceau incident de rayons X et la surfa

e entre le détecteur et la surface de l’échantillon

uation de réflexion de Bragg sont toujours paral

de l’axe du goniomètre  à une vitesse w =dθ/dt 

me  cercle  que la source X se déplace avec une

 

st la plus  utilisée.  

face de l’échantillon. 

lon. Cela signifie que 

rallèles à la surface. 

t constante. 

ne vitesse double. 



 

 

Avec cette géométrie, la techn

des couches minces devient de

 Le diffractomètre utilisé pour

BRARG-BRENTANO avec un

 

                                  FigureIV

 

IV.3.3.Microscopie électr

 

Le  principe  général cons

l’échantillon. En réponse, l’éc

qui sont détectés et analysés 

renseignements de diverses na

       En Microscopie électroniq

1,3.10
-3 

 Pa avec toutes sortes d

conducteur d’or ou de carbone

isolants. 

      Un faisceau d’électrons e

électrons. Ce canon est placé 

obtenus en chauffant un fila

chemin vertical dans la colonn

lentilles électromagnétiques 

interaction avec l’échantillon

placés à cet effet et le signal o

tous les cas, le grandissement v
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hnique de diffraction X est de moins sensible

de plus en plus faible.   

ur cette étude était un Bruker D8 advance, Il ut

 une configuration θ-2θ (thêta deux thêta). 

IV.10.Configuration Bragg-Brentano (θ-2θ). 

ctronique :  

nsiste   envoyer un faisceau d’électrons 

échantillon examiné renvoie plusieurs rayonn

s selon la technique choisie. Il est ainsi pos

natures. 

ique à Balayage (MEB) on travaille en vide or

s d’échantillons sans préparation particulière. L

ne est parfois nécessaire si l’on veut observer d

s est produit au sommet de l’appareil à l’a

é dans une colonne  maintenue sous le vide e

ilament. Le faisceau d’électrons primaires ai

nne du microscope. Ensuite focalisé sur l’écha

s et des bobines déflectrices .lorsque le 

on, les électrons secondaires sont recueillis 

l obtenu est ensuite analysé et transformé en 

t va de 10 à 100 au maximum.  

ble quand l’épaisseur 

 utilise le montage de 

 

 qui interagit avec 

nnements spécifiques  

ossible d’obtenir des 

ordinaire de l’ordre 

. Le dépôt d’un film 

 des échantillons 

l’aide d’un canon à 

 et les électrons sont 

ainsi formé suit un 

hantillon grâce à des 

 faisceau entre en 

is par les détecteurs 

n signal visuel. Dans 



 

 

       La microscopie électroniq

observer la morphologie et le

mesurer leur épaisseur. Ces ob

sur la mode de croissance des c

Nous avons effectué des obser

 

a)                                

                              FigureIV.1

 

IV.3.4.Métalliseur MEB 

 

Pour que l’échantillon remett

microscope, celui-ci doit être r

l’aide d’un métalliseur qui va 

d’environ 2 à 3 nm d’épaisseur

Ensuite l’échantillon est fixé 

d’une colle conductrice ou sim

préparé est prêt à être observé 
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ique  à Balayage est actuellement la méthode l

 les microstructures des couches (en coupe t

 observations apportentégalement des complém

s couches et les précipités qui peuvent se forme

ervations de MEB sur un microscope JEOL JSM

                                          b)    

.11.a) Principe du MEB – b) JOEL JSM _ 6360

 : 

ette les électrons à l’intérieur de la chambre

e recouvert d’une fine couche de métal. Cette 

a permettre la mise en place de cette fine pellic

eur. 

é sur un support spécifique au MEB (plot m

simplement d’un ruban adhésif double face, là

é au microscope. 

e la plus utilisée pour 

e transverse) et pour 

éments d’information 

mer.  

SM-6360LV 

 

60LV 

bre d’observation du 

te étape est réalisée à 

llicule d’or/palladium 

 métallique) à l’aide 

 là l’échantillon ainsi 



 

 

                                          Figu

 

 

IV.4.Nano indentation : 

IV.4.1.Introduction : 

 

Les dépôts PVD  sont appliqu

en service des composants mé

performance. 

     Lors de la mesure des carac

l’indenteur Nano indentation e

déformation du substrat. Pour 

doit être petit par rapport à l’ép

      La technique d’indentation

pallier cette limitation en appli

pour des profondeurs compris

micromètres (µm). La nano 

caractérisation mécanique des 

      La dureté et le module de Y
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igureIV.12.Sputter Coater 108auto 

 

qués souvent pour une améliorer la résidence à

écaniques. Leur  utilisation est donc tributaire

actéristiques mécaniques des dépôts, si  la char

 est trop importante, les valeurs obtenues  sont

r limiter ce phénomène, l’enfoncement maxim

’épaisseur du dépôt. 

ion  instrumentée inventée au cours des année

pliquant des charges de l’ordre de dizaine de m

rises  entre quelques dizaines de nanomètres 

o indentation   offre une large gamme d’ap

es matériaux : dureté, module de Young, fluage

e Young  sont les propriétés les plus étudiées 

 

à l’usure et la tenue 

ire de leur niveau de 

arge appliquée sur 

nt biaisées par la 

mal de l’indenteur 

ées 1980  permet de 

 micro newtons (µN) 

es (nm)  et quelques 

’applications pour la 

ge, adhérence, etc.  



 

 

 

 

 

 

FigureIV

 

IV.4.2.Principes :  

 

Tout en gardant le principe tra

enfoncer sur la surface d’un 

indéformable et qui peut avoir 

Le principe d’un nano- inden

colonne de l’indenteur. La colo

par la bobine magnétique q

l’indenteur est mesure à l’aide 

. 
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V.13.Instrument de la nano indentationCSM. 

traditionnel d’indentation, l’essai de nano inde

n échantillon, une pointe (généralement en 

ir différente formes géométriques.  

enteur est présenté sur la figure, L’échantillon

olonne est maintenue par les ressorts .Elle est m

 qui déterminé la charge .Le déplacement 

de des capteurs de déplacement capacitifs. 

 

dentation  consiste, à 

n diamant) supposée 

on est placé sous  la  

t mise en mouvement 

t de la colonne de 



 

 

FigureIV.14.Schéma du systèm

 

IV.4.3.Indenteur de Berk

 

Les géométries d’indenteur les

pointe de type de berkovish et 

avantage du a la possibilité d’a

seulement trois arêtes  et la géo

en comparaison avec la géomé

FigureIV.15.Géométrie de l’in
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tème de nano indentation, b) empreinte d’inden

rkovish : 

les plus répandues dans les essais de nano inden

et de type Vickers. Cependant, la pointe Berkov

’avoir un rayon de courbure très petit du fait d

éométrie pyramidale aux trois faces limite les 

étrie Vickers a quatre faces .  

’indenteur Berkovich, (a) Vue de dessus, (b) vu

 

enteur Berkovich. 

entation sont la 

ovish présente un 

 de l’existence de 

s défauts de pointe 

 

 vue en coupe. 



 

 

IV.4.4.Courbes de charg

La courbe obtenue lors d’un es

décharge, pour un identeur de 

Equation A=24, 5 h² c…(1) 

La Nano – dureté, exprimée en

Equation H=Pmax/A……(2) 

Il est possible d’en déduire le m

Equation = E	it �
_√�

	



�

√�
…

Ap : aire de contact projetée, e

P : la charge applique 

 

FigureIV.16.a) Représenta
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rge décharge :  

 essai de nano-indentation se présente sous la fo

e Berkovish l’aire d’indentation est donné par 

 en méga pascals, est donnée par :  

 

e module d’élasticité équivalent Eit : 

… (3) 

, est déterminée à partir de la profondeur de con

ntation schématique de la section d’une indenta

d’indentation typique. 

 forme charge 

r la formule :  

ontact  

 

tation, b) Courbe 



 

 

 

.IV.4.5.Dépôt d’Aluminiu

IV.4.5.1.Introduction :  

Le but de cette manipulation e

aluminium silicium qui  est qu

en a utiliser deux système de d

FigureIV.17.Système

 

IV.4.5.2.Application : 

• Couches minces fonctio

• Durcissement de surfac

• Couches anti-usure 

• Couche anticorrosion 

• Modification des surfac

IV.4.5.3.Technique de R

 

Apres le nettoyage des échanti

acier Inoxydable. Ce dernier re

jusqu’à 500°C dans une chamb
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nium-silicium par la méthode  (PVD) :

 

est d’augmenter la vitesse de refroidissement d

qui est déposer sur des substrats en (verre, silici

dépôt, montage à froid ou montage à chaud. 

 

e de dépôt de couches minces par évaporation 

tionnelles 

face 

faces 

Réalisation le dépôt : 

ntillons, ces derniers sont fixés sur la surface d

 repose sur une plaque chauffante dont la temp

mbre sous vide. La mesure de température du su

 

Enc

 

Pom

 

Pom

 

Mo

: 

t d’alliage 

icium, acier), alors 

n thermique. 

e du porte substrat en 

pérature peut arriver 

 substrat n’est pas  

Enceinte 

Pompe Primaire 

Pompe Secondaire 

Moteur 



 

 

 

 

Possible en cours du dépôt m

puissance injectée nous perm

représente les températures du

minces d’Al-Si et les tensions 

Tension (V) 

Température 

 

Figur

1)                              

                  FigureIV.191) le m

 

La durée du chauffage enviro

Nous avons choisis ces quatre

des particules qui viennent 

température du substrat est 

importante. La de refroidisse

température ambiante qui est 

une température ambiante et v

basse. Le transfert de chaleu

gradient de température qui ex
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mais un étalonnage de la variation températur

rmet de fixer les températures voulues. Le 

du substrat auxquelles nous avons effectué nos

s respectives des températures. 

50 70 

170 290 

ureIV.18. Tableau Tension-Température. 

                                 2) 

 montage  à chaud ,2) la flasque alimenter  

ron 1 heure pour que en puisse atteindre la te

tre températures pour pouvoir varier la vitesse 

t de déposer sur la surface du substrat. A 

t proche de l’ambiante plus la vitesse de r

ssement est donc plus importante lorsque le

st supposée être égale à 25°C car les particule

t viennent de déposer sur une surface ayant un

eur de fera alors avec une vitesse plus impo

existe entre les deux températures.  

ure en fonction de la 

e tableau ci-dessous 

os dépôts de couches 

100 

360 

 

 température voulue. 

se de refroidissement 

A cet effet, plus la 

 refroidissement est 

le substrat est à la 

les évaporées sont à 

une température plus 

portante du faite du 



 

 

C)                                             

                               FigureIV.2

 

 

L’alliage à évaporer est porté p

alimenté en courant. 

 

                                       Figur

L’alimentation en courant du c

pour éviter tous problèmes de 

 

 

 Comme le montre la figure IV

1) Chauffage de
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                           D) 

.20. C) montage à froid,D) le porte substrat 

par un creuset en tungstène et tenu entre deux

 

ureIV.21. Creuset en tungstène  

u creuset se fait par graduation de façon à avoir

e non uniformités et d’inhomogénéités. 

IV.22 : 

age de la cible T=200 c ̊ 

 

ux bornes pour être 

ir ces trois étapes 



 

 

2) fusion total d

3) l’évaporation

 

Figur

 

Par une étude expérimentale en

suivant : 

 

                             Tf (Al-Si)= 
�

 

Tsi= température d’évaporation

TAl= température d’évaporatio

MSi : la masse de silicium dans

MAl : la masse de l’aluminium
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 total de la cible T=700 c ̊ 

oration de la cible T=2700 c ̊ 

 

ureIV.22  Alliage pas totalement evaporé. 

 

 

 en peut déduire la température d’évaporation p

����.���������.����

�������
 

ion de silicium� � 2700�. 

ion de l’aluminium� � 2520�. 

ns l’alliage. 

m dans l’alliage. 

 

 par la formule 



 

 

FigureIV.23Courbe d’au

 

IV.4.5.4.Le système de p

Il est composé  de  deux pom

Hearaeus D40B (débit : 4m
 3 

/h

pompe secondaire d’huile (po

d’atteindre une pression de l’o

le pré-vidage  de l’enceinte et s

 

La pression est mesurée par u

secondaire par un jauge Alcate

                               1 Torr =1,3

La masse utile au cours du dé

de290� on voit que le dépô

Si10%) donc on va alléger la m
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augmentation de la température d’évaporation e

pourcentage de silicium. 

 pompage : 

mpes a vides : Une pompe primaire  (pompe 

/h),  avec laquelle nous atteignons une pressio

pompe  a diffusion) Edwards  100 (débit : 20

l’ordre de 10
-6

 Torr. Cette partie assure deux fo

t son maintien sous un vide inférieur à 10
-5 

 To

r une jauge Alcatel type Pirani pour le vide  

atel, de type Penning. 

,33 mbar 

dépôt est enivrant 80 mg, mais lorsque elle att

pôt et n’est pas bien adhérer avec les alliage

 masse vers 55mg. 

 

n en fonction de 

e a palette) Leybold 

ion de 10
-3

 Torr. Une 

200 1/S), qui permet 

 fonctions, d’une part 

Torr.  

  primaire et pour le 

atteint la température 

ges (Al-Si7% et Al-
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E)                                                                        F) 

 

FigureIV.25dépôt non adhérer sur les  substrats dans les mêmes conditions  E) verre  F) acier. 

 

 

 

T=360� 

 

T=290� 

 

T=170� 

 

T=25� 

 

T 

 

 

M=54 mg 

P1=2
 10 −2
 

mbar 

P2=2,3
 10 −5
 

mbar 

P3=1.3
 10 −4
 

Mbar 

 

M=55 mg 

P1=2.1
 10 −2
 

mbar 

P2=2
 10 −5
 

mbar 

P3=1.8

10 −4

mbar 

 

M=79.3 mg 

P1=1.93
 10 −2
 

mbar 

P2=2.2
 10 −5
 

mbar 

P3=1.6

10 −4

mbar 

 

M= 80 mg 

P1=3.8
 10 −2
   

mbar 

P2=1.95
 10 −5
 

mbar 

P3=1.4
 10 −4
  

mbar 

 

Al-Si 7% 

 

 

M=58mg 

P1=2
 10 −2
 

mbar 

P2=1.92
 10 −5
 

mbar 

P3=

10 −4

mbar 

 

M=58mg 

P1=2.4
 10 −2
 

mbar 

P2=2.1
 10 −5
 

mbar 

P3=1.6
 10 −4
 

mbar 

 

M=81.8mg 

P1=1.85
 10 −2
 

mbar 

P2=3.90
 10 −5
 

mbar 

P3=1.7

10 −4

mbar 

 

M=87.7mg  

P1=2.45
 10 −2
 

mbar 

P2=2.10
 10 −5
 

mbar 

P3=1.7

10 −4

mbar 

 

Al-Si 10% 

 

 

M=72mg 

P1=2
 10 −2
 

mbar 

P2=1.60
 10 −5
 

mbar 

P3=1.4

10 −4

mbar 

 

M=73mg 

P1=2.8
 10 −2
 

mbar 

P2=2.2

10 −5

mbar 

P3=1.8
 10 −4
 

mbar 

 

M=86.3mg 

P1=3.5

10 −2

mbar 

P2=3.2
 10 −5
 

mbar 

P3=1.4

10 −4

mbar 

 

M=82mg 

P1=1.95

10 −2

mbar 

P2=1.96
 10 −5
 

mbar 

P3=1.5
 10 −4
 

mbar 

 

Al-Si 13% 
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M=80mg 

P1=1.93
 10 −2
 

mbar 

P2=1.7
 10 −5
 

mbar 

P3=1.5

10 −4

mbar 

 

M=84.7mg 

P1=2.9
 10 −2
 

mbar 

P2=2.7
 10 −5
 

mbar 

P3=1.6

10 −4

mbar 

 

M=85.3mg 

P1=3

10 −2

mbar 

P2=2.95
 10 −5
 

mbar 

P3=1.5
 10 −4
 

mbar 

 

M=80mg 

P1=2
 10 −2
mbar 

P2=1.18

10 −5

mbar 

P3=1.2

10 −4

mbar 

 

Al-Si 22% 

 

 

TableauIV.24  paramètres utilisé pour chaque dépôt. 
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RESULTAT ET 

INTERPRETATIONS 



 

 

IV.1. Observation de dépô

       Microscope optique :

Figure IV.1 : Dépôt Al-Si 13 % sur le

acier à T=25°C. 

 

Les figures IV.1et IV.2  mo

substrat en acier élaboré à tem

particules évaporées est impor

cet alliage où les particules s

polissage qui n’ont pas recouv

de la couche doit être plus imp

 

IV.2.Observation au mic

FigureIV.3 dépôt Al-Si 7% sur
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épôt d’alliage aluminium silicium en couc

: 

sur le substrat en Figure IV.2 : Dépôt Al-Si 22 % s

acier à T=25°C. 

ontrent un dépôt d’alliage Al-Si 13 % et d

mpérature ambiante. Dans ce cas la vitesse de 

ortante. Sur la surface du substrat en acier app

 sont de tailles fine. Sur cette figure apparait 

uvert de dépôt. Pour éliminer l’apparition de ce

portante que celle représentée par cette figure

icroscope électronique à balayage : 

ur le substrat en verre à T=360°C. 

couche mince par  

2 % sur le substrat en 

 d’Al-Si22% sur un 

e refroidissement des 

parait une couche de 

it aussi des stries de 

 ces stries l’épaisseur 

re.  

 



 

 

La figure IV.3 représente une

L’image qui représente l’épai

suite à un clivage du substrat 

couche de l’ordre de 1µm d’ép

Figure IV.4. Dépôt d’Al-Si 7

verre à température am

 

 

Les figure (IV.4) (IV.5), repr

en verre déposé à deux tempé

pour rôle d’influer sur la vite

sur la surface du substrat. En 

auront plus de mobilité à la su

que les particules en fusion a

pour former un dépôt dont la 

est à l’ambiante. C’est ce qu’o

I.V.4 le dépôt est formé de p

importante que celle d’un dép

cette température ambiante, le

rapidement avec mobilité es

structure fine où l’on ne peut 

sur la figure IV.5 les particules

refroidissent  
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ne image prise par microscope électronique à

aisseur de la couche déposée sur un substrat

t où l’on voit bien la couche de l’Al-Si et le su

épaisseur apparait de bonne adhésion sur le sub

 
 7%  évaporé sur 

ambiante. 

FigureIV.5. Dépôt Al-Si

verre à T=36

 

présentent un dépôt de couche mince d’Al-Si7

pératures ; Tambiante et T=360°C. Cette variatio

tesse de refroidissement des particules d’allia

n effet, lorsque la température est élevée les p

surface du substrat et la solidification est plus l

 auront plus de temps pour se fusionner avec

a morphologie est différente à celle où la temp

’on peut remarquer sur les deux figures IV.4 et

 particules très fines et la rugosité du dépôt e

épôt obtenu avec une température du substrat

 les particules qui arrivent à la surface du subs

est très faible forment un dépôt d’alliage A

ut pas faire la distinction entre les éléments d

les en surface sont supposées être des particule

 à balayage (MEB). 

at en verre est prise 

ubstrat en verre. La 

ubstrat en verre.  

 
Si7 % évaporé sur 

360°C. 

i7 % sur un substrat 

ion de température a 

iage qui se déposent 

s particules déposées 

s lente. Cela veut dire 

ec d’autres particules 

pérature du substrat 

 et IV.5. Sur la figure 

 est beaucoup moins 

rat égale à 360°C. A 

bstrat se refroidissent 

 Al-Si7% avec une 

 d’alliage. Par contre 

les de silicium qui se 



 

 

 

 

 

Plus lentement que les partic

matrice d’Aluminium avec des

Le même effet de température

figures IV.6 et IV.7. 

 

 

Figure IV.6 Dépôt Al-Si22 

température ambia
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ticules d’Aluminium. Le dépôt Al-Si7% est 

es particules de Si qui apparaissent en surface.

ure est observé pour l’alliage Al-Si 22% com

2 % sur verre à 

iante 

 

Figure IV.7 Dépôt Al-S

360°C.
 

 

st donc formé d’une 

e. 

mme le montrent les 

Si22 % sur verre à 

. 



 

 

IV.3 Diffraction des rayo

mince : 

 

 

Figure IV.8.Spectre de

Sur la figure (IV.8) illustre 

couches d’Al-Si 7% déposées 

spectres de diffraction des deu

(111) avec an angle de diffra

l’apparition des pics de diff

respectives 2Ɵ égales à 47.8°,

correspondant à l’Al et au Si

ambiante. Cela est probableme

taille des particules qui entre

observations au MEB.  

 

 

intensite 
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yons x sur les alliages Al-Si sous forme

de diffraction des rayons x sur la couche mince

 

e une analyse par diffraction des Rayons X

s à température ambiante et à une température

eux couches montrent que la structure est crist

fraction 2Ɵ égale à 38.5°. On remarque aus

ffraction selon les plans  (2.0.0), (220) et 

°, 67.5° et 78°. On peut observer aussi que les

Si sont moins intenses lorsque le dépôt s’effe

ment dû à la vitesse de refroidissement de l’all

rent dans la formation de l’alliage comme c’

.          

e couche 

 

ce Al-Si 7 %. 

X (DRX) des deux 

re égale à 360°C. Les 

istalline selon le plan 

ussi sur ces spectres 

 (3.1.1) aux angles 

es pics de diffraction 

fectue à température 

lliage évaporé et à la 

c’est illustré par les 



 

 

 

.       FigureIV.9Spectrede 

 

 

 

Sur la figure IV.9 illustre une 

d’Al-Si 22% déposées à tem

spectres de diffraction des deu

(111) avec an angle de diffra

l’apparition des pics de diff

respectives 2Ɵ égales à 47.8°,

intensités des pics. 

 

 

 

 

 

intensite 
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e diffraction des rayons X sur les couchesminc

e analyse par diffraction des Rayons X (DRX

mpérature ambiante et à une température é

eux couches montrent que la structure est crist

fraction 2Ɵ égale à 38.5°. On remarque aus

ffraction selon les plans  (2.0.0), (220) et 

°, 67.5° et 78°. La même remarque peut être f

 

ncesd’Al-Si 22%. 

X) des deux couches 

égale à 360°C. Les 

istalline selon le plan 

ussi sur ces spectres 

 (3.1.1) aux angles 

e faite concernant les 



 

 

IV.4. Tests de Nano inde
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Tableau IV.1

        Nano ind
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entation : 

IV.10Test nano indentation sur Al-Si 7%,T=360 C. 

 

V.1   Nano indentation Al-Si7% sur Tsubstrat verre=360 C

ndentation Al-Si7 % sur verre Tsubstrat=360° C 

oung 120 

ers Hmoy 160 

0.91 

 

0 C. 



 

 

Figure.IV

 

 

 

 

 

 

 

Tableau IV.2

Les figures IV.10 et IV.11 

nanoindentation. La première

déposée à température ambian

température de 360°C (160 V

influe sur la vitesse de refroid

température Est à l’ambiante e

       Nano i

Module de 

Emoy (GPa)

Dureté Vic

(Hp/Hm)mo
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IV.11 Test nano indentation Al-Si 7%,T=25 C. 

 

IV.2  Nano indentation Al-Si 7%, Tsubstrat=25 C. 

 

1 représentent les courbes Charge-Décharge

re remarque qu’on peut tirer de ces courbes

iante est plus dure (224.72 Vickers) que  celle

 Vickers). Cela est dû certainement à l’effet 

oidissement. La taille des grains de particules

e et elle est plus importante lorsqu’elle est à 36

 indentation Al-Si 7% sur verre Tsubstrat=25 C 

e Young 

a) 

104.79 

ickers Hmoy  

224.72 

oy 0.87 

 

 

e issus de tests de 

es est que la couche 

lle obtenue avec une 

t de température qui 

es est fine lorsque la 

360°C. Alors c’est la 



 

 

taille fine des particules qui a 

plus, lors de la décharge le ma

la taille de la zone plastique

représente 91% de la taille de 

cas du même alliage déposée à

 

Figure.12 Test 

Al-Si 13 % ,T=360 

 

 

 

 

 

 

Tableau IV.3
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a fait que la dureté est plus importante d’où l’e

matériau ne représente pas une élasticité impo

ue. La taille de la zone plastique de l’alliag

e la déformation élasto-plastique alors qu’elle 

 à température ambiante.  

 

 

 

.3 Nano indentation Al-Si13 % sur Tsubstrat verre=360 C

dentation Al-Si 13% sur verre Tsubstrat=360 C 

e Young 

 

 

92.60 

ckers Hmoy  

548,28  

oy 0.68 

l’effet Hall-Petch. De 

ortante par rapport à 

age élaboré à 360°C 

le est de 87% dans le 

 

nano indentation 

C. 

0 C. 



 

 

Figure
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re.13 test nano indentation Al-Si 22% T=25 C. 

 

 

V.4 Nano indentation de Al-Si22 sur Tsubstrat verre=25 C

dentation Al-Si 22% sur verre Tsubstrat= 25C 

e du Young) Gpa 93.76 

reté 

oy 

 

161,905 

0.89 

 

5 C. 



 

 

Figure.14

 

 

 

 

 

 

 

 

Tableau IV.5 
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.14 test Nano indentation Al-Si 22%,T=360 C. 

 

 

 Nano indentation Al-Si22 % sur Tsubstrat verre ==360 C

ndentation Al-Si22 % sur verre Tsubstrat=360 C 

de Young 
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155.21 

ickers Hmoy  
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moy 0.95 
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igure.15 Test nano indentation sur le verre. 

 

eauIV.6Nano indentation sur substrat en verre. 

        Nano indentation verre 

Module de Young 

Emoy (GPa) 

104.17 

Dureté Vickers Hmoy  

1259,175 

(Hp/Hm)moy 0.48 
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IV.5. Conclusion : 

En conclusion de ce travail nous avons effectué des dépôts de couches minces par évaporation 

thermique de deux alliages avec deux températures différentes de substrat, l’une à l’ambiante 

et l’autre à 360°C. Les dépôts réalisés sur des substrats en verre, en silicium ou en acier 

étaient de bonne qualité en termes d’adhésion des couches. La structure fine est plus dure est 

obtenue à une température ambiante du  porte substrat. Cela est dû à la vitesse de 

refroidissement du matériau en couche mince. En conséquence, on peut conclure que la 

température du substrat est un paramètre important qui influe sur la structure, la morphologie 

et les propriétés mécaniques des couches déposées. 
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