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Résumé

Cet mémoire a été réalisée pour le but d'étudier la solidification rapide de couche mince
dans les alliages d'aluminium quaternaire Al-Si-Cu-Mg avec des différents teneurs en Silicium
(7% ,10% ,13% ,22%) en gardant la méme quantité de Cuivre et de Magnésium (2%) sur des
substrats en Acier inoxydable ,Verre et Silicium par la méthode d’élaboration PVD (Physique
vapor déposition) ;dont on a utiliser plusieurs méthodes de caractérisations citons [’analyse
par Diffraction des rayons X (DRX) qui a permis d’identifier les phases en présence pour

chaque composition et de déterminer 1’évolution du teneur de Silicium dans ces alliages.

Ainsi 1’observation par microscopie optique révele une texture de surface

homogene a grains denses et uniformément répartis dans la matrice.

Les résultats de 1’analyse par Microscopique ¢€lectronique a balayage MEB , ce qui
a donné les mémes structures denses sans fracture, on remarque |’apparaissions de

quelques grains.

La technique de mesure de nano dureté ( Nano indentation) qui apparait I’évolution

de la dureté en fonction de teneure en silicium.

A la fin on a prouvé I’existence de I’effet de Silicium sur les différents structures

des substrats que se soit cristalline ou amorphe.

Mots clés : PVD; MEB ; Analyse DRX ;la technique Nano

indentation ;Substrats ;Alliages d’aluminium.
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Abstrat

This study was carried out for the purpose of studying rapid thin-film solidification
in Al-Si-Cu-Mg quaternary alloys with different silicium contents (7%, 10%, 13%, 22%)).
on substrates made of stainless steel, glass and silicium by the PVD (Physical vapor

deposition) method, of which several characterization methods have been used, for



example the analysis by DRX which made it possible to identify the phases present for

each composition and to determine the evolution of the silicium content in these alloys.

Thus observation by optical microscopy reveals a homogeneous surface texture
with dense grains and uniformly distributed in the matrix.
The results of the SEM scanning electron microscopic analysis, which gave the same
dense fracture-free structures, shows the appearance of a few grains.
The mesurement technique of nanodureté (nanoindentation) which appears the evolution of
the hardness as a function of increasing silicium content .
At the end ; the existence of the effet of Silicium on the different structures of the

substrates has been proved that is either crystalline or amorphous.

Key words: PVD ; SEM ; Analyse DRX ; substrates ;Aluminium alloys.the technique of
nanoindentation ;
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Introduction générale

Introduction générale

Dans l'antiquité, la finition des pic¢ces fabriquées, métalliques étaient ou non, était
négligé et on ne tient compte que de la fonctionnalité et des objectifs vises par cette picce.
Apres quelques années on a remarque qu'un traitement de surface de la piece nous permet
d'améliorer sa qualité et d'augmenter ses caractéristiques telles que sa résistance et son
pouvoir réfléchissant. D'ou cette nécessite de traitement de surface favorise 1'existence
d'une pléthore de types de traitements dont chacun a un certain nombre d'avantages et

d'inconvénients.

La surface des métaux posséde un ensemble de caractéristiques qui
peuvent étre soit Physiques (dureté, pouvoir réfléchissant) soit chimiques ou
¢lectriques (résistivité, Potentiel...). Ces caractéristiques sont modifiables par un
traitement de surface qui peut intervenir dans une phase intermédiaire ou dans la

plupart des cas dans la phase finale de 1'¢laboration de la picce.

Le traitement de surface, quelque soit son type chimique, thermique, laser ou
mécanique, a comme but de modifier et transformer la surface de la piece dans le sens de
lui conférer de nouvelles propriétés telles que la résistance a la corrosion, a l'usure ou a la
modification de l'aspect apparent et la conservation dans le temps de ses propriétés

¢lectriques, optiques ou thermiques...

I1 est vrai que les traitements de surface des métaux ont des avantages multiples mais
on ne doit pas nier la présence d'une pléthore d'inconvénients qui menace la durée de vie et

la qualité des picces traitées.

Une grande variété de matériaux et de méthodes est utilisée pour I’élaboration et la
caractérisation des couches minces métalliques. Certaines existent depuis trés longtemps.
L’intérét des couches minces provient essentiellement de 1’utilisation économique des
matériaux en rapport avec les propriétés physiques et de la simplicité des technologies
mises en ceuvre pour leur réalisation. Les procédés d’élaboration des couches minces par

voie électrochimique sont connus depuis plus d’un sie¢cle. Leur domaine d’application est
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trés large; en effet leur utilisation passe du domaine des revétements métalliques, a leur
utilisation dans le monde de la microélectronique et de nos jours dans les

nanotechnologies.

Le but du travail effectué dans ce mémoire consiste a mettre au point une technique
permettant 1’¢élaboration des couches minces. La mise au point d’une telle technique nous
permettra d’étudier le comportement physique de ce type de couches par le biais de la

confrontation avec la théorie.

Aujourd’hui des chercheurs au niveau de leurs laboratoires arrivent & pouvoir
faconner des couches minces jusqu’a des dimensions de 1’ordre du millieme du
micrometre, ce qui permet d’ouvrir a fortiori de nouveaux domaines d’investigations sur le

plan expérimental et théorique.

Dans ce cadre, le but de ce projet est d’¢élaborer une étude bibliographique et
pratique sur un traitement de surface, en particulier le traitement des différents matériaux

par une méthode d’¢laboration appelé PVD , cela est réparti en cinque chapitres :

Dans le ler chapitre ; sont présentées certaines propriétés fondamentales relatives a la

structure des métaux, alliages d’ Aluminium métalliques.

Le deuxiéme chapitre est consacré a présenter des généralités sur les couches minces .

Le 3 eéme chapitre consiste a présenter la méthode d’¢laboration a basse pression utilisé
durant le travail par PVD (dépdt physique en phase vapeur) de cette derniére ainsi que
d’autres méthodes.

Le 4 ™ chapitre ; sont présentées certaines techniques utilisant la caractérisation de dépot.
Dans le 5 ™ chapitre, est consacré a la description détaillée de la manipulation utilisée
dans le cadre de ce mémoire et qui a permis I’élaboration d’un revétement en alliages de
type Al-Si-Cu-Mg par une technique expérimentale PVD par une solidification rapide (a
Température ambiante) avec des teneures différents en Silicium (7%-10%-13%-22%) en
gardent le méme pourcentage en cuivre et en magnésium (2%) et en variant les substrats ,
telle que le Verre, I’ Acier Inoxydable ,Silicium ; ainsi que des tests sont effectués telle que
la nano indentation ; microscopie optique ;Diffraction des rayons X (DRX) et Microscopie

¢lectronique a balayage(MEB).



Introduction générale

Le dernier chapitre de ce mémoire, présente une interprétation des résultats obtenus au

cours de stage ainsi qu’une discussion et une conclusion générale.
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Chapitre I

Alliages d’aluminium

I.1 Introduction :

Ce chapitre se propose de rappeler quelques notions générales sur les alliages
d'aluminium, les caractéristiques, les propriétés mécaniques, leurs avantages et les

inconveénients.

L'aluminium est un ¢élément du troisiéme groupe de classification de Mendéliev,
dont le nombre atomique est 13, la masse atomique 26.28 et la température de fusion
660°C. 1l se cristallise dans le systéme cubique a faces centrées, avec un parametre de
maille 0.404 nm. Sa masse volumique est 2.7 kg/dm3, son coefficient de dilatation
thermique linéaire est de lordre de 23.10°, son module de Young de 6600 bar.
L'aluminium pur possede des propriétés mécaniques tres réduites et insuffisants pour son
utilisation dans un bon nombre d’applications structurales, il est 1éger, ductile et il résiste a

la corrosion. Il présente aussi une trés bonne conductivité thermique et électrique [1].

I.1.1 Alliages d’aluminium :

Les alliages d’aluminium sont aussi appelés alliages légers compte tenu de la masse
volumique de l'aluminium (2,7 gxcm-3) comparée a celle des autres métaux (a part le

magnésium 1,74 gxcm-3) [2].
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Figure 1.1 : L’aluminium pur.

I.1.2. Caractéristiques générales:

L’utilisation de I’aluminium est en plein devenir grace a ses nombreuses

caractéristiques:

1.1.2.1. L’aluminium pur :

L'aluminium représente environ 8% de la masse de la crolite terrestre, apres

I'oxygene (46,71%) et le silicium (27,69%), et devant le fer (5,05%).

L'aluminium pur fond a 659°C, sa masse volumique est de 2,7 gxcm-3 a 20°C.
L’aluminium se trouve a 1'état naturel sous différentes formes d'oxyde, comme les silicates

d'aluminium qui sont le constituant de base des terres glaises.

La production au niveau industriel de I'aluminium commence a partir de la bauxite,
dont le principal constituant est I'hydroxyde d'aluminium AI(OH); , AIO(OH). C'est une

roche rouge foncé dont la couleur rouge est due a sa teneur en fer contenu dans le minerai.
1.1.2.2. Légeéreté :

L’aluminium est léger et de plus présente des caractéristiques mécaniques tres
¢levées. Il constitue de ce fait 80% du poids des avions actuels. Il est tres utilisé aussi dans
les transports terrestres rapides TGV et maritimes, et de plus en plus dans 1’automobile.

Bien que, en tonnage, la production d’aluminium ne représente qu’un peu plus de 2% de
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celles des aciers, ce métal (et les alliages qui en dérivent) arrive en seconde position en ce

qui concerne la production et I’utilisation des matériaux métalliques.

L’expérience montre que [’allégement obtenu avec une structure en alliage
d’aluminium peut atteindre 50% par rapport a une structure équivalente en acier ordinaire

ou en acier inoxydable [2].
1.1.2.3. Conductivité électrique et thermique

L’aluminium offre une excellente conductivité électrique pour un poids inférieur a
celui du cuivre. C’est pour cela qu’on le retrouve de plus en plus pour les lignes a haute
tension. A I’instar du cuivre, I’aluminium, en plus d’une bonne conductivité électrique
procure également un fort pouvoir caloporteur ce qui explique par exemple sa présence

dans les dispositifs de refroidissements [2].
I.1.2.4. Recyclage :

L’aluminium est un des métaux dont le recyclage est le plus attractif tant sur le plan
énergétique que sur le plan économique. La refusions de 1’aluminium ne représente que 5%
de I’énergie nécessaire a I’¢laboration du métal a partir du minerai. L’expérience montre

que les déchets d’aluminium ont toujours une valeur marchande [3].

A la température ambiante, I'aluminium forme trés vite une couche d'oxyde Al,O3
(alumine), épaisse et adhérente, qui protége le métal. Par contre, ce film d’alumine n'a
qu'une résistance chimique limitée. Elle résiste cependant bien dans les solutions d'acide

chlorhydrique, sulfurique et nitrique. Par contre, les bases attaquent violemment le métal.

Cette protection peut €tre améliorée par anodisation: il s'agit d'un traitement qui
permet d'obtenir une couche épaisse d'Al,O; mais poreuse, et qui est ensuite colmatée par
un traitement a l'eau chaude. Cette anodisation a également un but décoratif, car une

coloration est possible par des colorants spéciaux avant le colmatage [4].
1.1.3. Propriétés générales des alliages d’aluminium :

Bien que, en tonnage, la production d’aluminium ne représente qu’un peu plus de
celle des aciers, ce métal (et les alliages qui en dérivent) arrive en seconde position en ce
qui concerne la production et I’utilisation des matériaux métalliques. L’aluminium porte

des propriétés qui, dans bien des circonstances, en font un matériau irremplagable [5].
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Parmi celles-ci, citons ce qui suit :
I.1.3.1 Résistance a chaud

La résistance a chaud est faible au-dela de 100°C, sauf pour la série 2000 (Al-Cu)
ou I’on peut atteindre 300°C.

Figure 1. 2 : La variation de la résistance a chaud en fonction de la température
1.1.3.2 Résistance a basses températures

De part de leur structure cfc, ces alliages ne sont pas fragiles, d’ou leur application

en cryogénie.
1.1.3.3 Résistance a la fatigue

La courbe de WOHLER ne présente pas de coude marqué et I’asymptote horizontale
n’est atteinte que vers 108 cycles. En général, le coefficient d’endurance M D R est de

I’ordre de 0.5 pour les alliages non trempant, 0.25-0.3 pour les alliages trempant.
1.1.3.4 Résistance a la corrosion

Comme pour ’aluminium non alli¢, elle est bonne grace a la formation de la
couche protectrice d’oxyde Al,O; et elle peut étre améliorée (plus épaisse) par anodisation.
Les alliages d’aluminium présentent une bonne résistance a la corrosion par piqires. Par
contre, ils sont sensibles a la corrosion galvanique et des précautions sont a prendre en
particulier avec le fer. Les risques de corrosion inter granulaire et de corrosion sous tension

existent dans les alliages des séries 2000 et 7000.
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1.1.3.5 Mise en forme

L’aluminium a une température de fusion relativement basse ce qui résulte une
facilité de fusion qui présente un avantage certain pour les opérations de fonderie. Les
alliages d’aluminium sont faciles a laminer (coefficient d’écrouissage n = 0.2 a 0.3), facile

a emboutir.

Le chaudron-nage et le repoussage est aisé. Un point particulier est le filage a chaud
qui est tres approprié : pour la série 5000 (Al-Mg) plusieurs dizaines de métre par seconde

peuvent étre atteints en sortie de filiere.
1.1.3.6 Soudage

Le soudage est facile si 1’on tient compte de la présence de la couche protectrice
d’alumine. Les procédés sont donc des procédés sous gaz protecteur (TIG, MIG) ou sous
vide (faisceaux d’¢lectrons). Mais s’il n’y a pas de difficulté pour les alliages non
trempant, par contre des problémes peuvent exister pour les alliages trempant ayant une
vitesse de trempe ¢€levée (série 2000 ou Al-Cu). Il peut également exister des dangers de

corrosion feuille tant, aprés soudage d’alliages de la série 7000 ou Al-Zn.
1.1.4. Diversité des alliages d’aluminium

Les progres permanents de la métallurgie de I’aluminium ont abouti a proposer une
gamme étendue de nuances, bien adaptée aux utilisations envisagées. Tellement nombreux,

les alliages d’aluminium sont regroupés conformément a une nomenclature.
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Tableau I.1: Désignation des séries principales des alliages d'aluminium [6]

I.1.5 Avantages

masse volumique faible

e résistance a la corrosion

e caractéristiques mécaniques intéressantes

e durcissement important par traitement thermique

e bas point de fusion (658 °C)

e mise en ceuvre assez facile par laminage, forgeage, moulage, formage, étirage,

extrusion, métallurgie des poudres
1.1.6 Inconvénients :

o faible résistance a 1'usure et a la fatigue

e son coefficient de dilatation et sa conductivité thermique imposent des précautions
en soudage et en usinage.

e le grand retrait au moulage (3,5 % a 8,5 % en volume)

o [‘¢lasticité peut étre une géne dans l'usinage [8].
1.2. Alliages aluminium-silicium

Le diagramme d'aluminium montre l'existence de deux solutions solides a et . La

premiére contient jusqu'a 1,65 % de Si, la seconde contient jusqu'a 3 % d'aluminium.
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Un eutectique existe a 12,7 % de Si.

Figure I-3 : Diagramme Al - Si.

La faible solubilité¢ du Si dans l'aluminium et le phénomeéne de sur fusion font que
le Si (b) de l'eutectique forme des cristaux polyédriques importants qui rendent l'alliage

fragile et difficilement usinable.

Pour cette raison, tous les alliages Al-Si hypoeutectiques doivent subir un
traitement de modification. On traite le bain de fusion avec du sodium (Na), du strontium

(Sr) ou encore de I'antimoine (Sb) avant la coulée [8].

Le traitement d'affinage a pour but d'augmenter le nombre de sites de cristallisation
de la phase proeutectique et consiste a ajouter des ¢léments affinant au bain de fusion
comme le titane ou le bore pour les hypoeutectiques ou du phosphore pour les hyper

eutectiques. Ces deux traitements ont pour effet d'augmenter la résistance mécanique.
I.2.1 L’effet de silicium :

e Améliorer la coulabilité.
e Réduire la criquabilité et l'aptitude a la retassure.

e Diminuer le coefficient de dilatation [8].

D'une maniére générale, les Al-Si sont les alliages d'aluminium qui présentent les

meilleures propriétés de fonderie.

10
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I.3. Alliages aluminium-cuivre :

Le diagramme d'équilibre Al-Cu fait paraitre l'existence d'une solution solide
présente jusqu'a 5,65 % de Cu. L'eutectique se situe a 33 % de Cu. On remarque 1'existence

d'un composé défini Al,Cu.

4

E8 8883

Figure I-4 : Diagramme Al — Cu

Les alliages aluminium-cuivre utilisés dans I'industrie ne dépassent pas une

proportion de cuivre supérieure a 12 %.

1.3.1 Avantages :

e Le cuivre accroit les propriétés mécaniques et en particulier la dureté.
e La coulabilité¢ est améliorée par rapport a 1'aluminium pur pour des concentrations

en cuivre comprises entre 7 et 8 %.
1.3.2. Inconvénients :

e Mauvaise tenue a la corrosion

¢ Criquabilité importante.
I.4. Les alliages aluminium-magnésium :

Les alliages aluminium-magnésium sont beaucoup moins utilisés que les AS ou
méme les AU. Il s'agit d'alliages pauvres en silicium, auxquels la teneur en magnésium
(comprise entre 3 % et 10 % suivant les nuances) confére une bonne résistance mécanique

a I'état brut (F).

11
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Figure I-5 : Diagramme Al-Mg.

Exemple : A-G9 (51200), est utilisé principalement en moulage sous pression a I'état Y40
(DF). C'est, parmi les AG utilisés pour réaliser des pieces de fonderie, celui qui contient le

plus de silicium.
1.4. La précipitation dans les alliages Al-Mg-Si-(Cu) :

La précipitation dans les alliages AI-Mg-Si-(Cu) a déja été étudiée

expérimentalement.

La diffraction d’¢lectrons ou de rayons X a montré que des phases métastables, trés
cohérentes avec la matrice, se formaient avant la phase stable. Ces phases ont par la suite

¢été identifiées par la microscopie ¢électronique a transmission [09].

Les perspectives d'application de ces alliages dans 1'industrie automotrice ont mené
au rapport des compositions d’alliage des alliages ternaires et quaternaires a différents
teneurs de Cu, et avec un décalage de préférence aux compositions excessives en silicium
(au-dessus de la steechiométrie de Mg,Si) [10]. En outre, la microscopie électronique a
haute résolution a exposé une pléthore de nouvelles phases métastables et leur diverse
séquence de précipitation. La confusion est provenant de Il'utilisation de différentes
nomenclatures pres de différents chercheurs pour les mémes phases. Un cadre logique qui
entoure les détails de précipitation des phases métastables dans les alliages de la série 6xxx

est nécessaire [10].

I.5. Conclusion :

L’aluminium et ses alliages sont employés intensivement dans les applications

exigeant des matériaux dont les caractéristiques générales sont en relation avec le poids, la

12
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résistance a la corrosion aux conditions atmosphériques, et la bonne conductivité électrique
et thermique. Pour des applications d'industrie de transformation, les alliages d'aluminium
travaillés les plus employés couramment sont de la série 1XXX, 3XXX, 4XXX, 5XXX, et
6XXX.

Les alliages d’aluminium utilisés dans applications structurales en aéronautiques
sont alliages structuraux en aluminium couverts de couche mince (revétement)
d'aluminium pur. Les industries automotrices telles que aéronautiques et automobiles
représentent le marché principal pour I’aluminium et ses alliages, suivies des industries

agricoles et domestiques.

13
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Chapitre 11

Généralités sur les couches minces métalliques

II.1. Introduction :

Ce chapitre est réservé a la présentation de certaines notions générales sur les des
couches minces métalliques, a cet effet, nous :

Rappelons les propriétés fondamentales relatives a la structure des métaux et alliages

métalliques.
I1.2. Structure de la matiere :

La matiere est composée de particules discrétes, ayant une taille sub-microscopique,
dont les lois de comportement sont décrites par les théories atomiques. Les états
d’organisation de la matiére sont treés variés depuis le désordre complet des atomes ou des
molécules d’un gaz sous faible pression jusqu’a I’ordre quasi parfait des atomes dans un
monocristal.

Les matériaux sont classés suivant différents critéres comme par exemple leur
composition, leur structure ou leurs propriétés. Cette classification est basée sur la nature
des liaisons et sur les structures atomiques [11] :

e Les métaux et leurs alliages (liaison métalliques).
e Les polymeres organiques (liaisons covalentes et liaisons secondaires).
e Les céramiques (liaisons ioniques et liaisons covalentes).

Les alliages métalliques sont, en général, les combinaisons de deux ou de plusieurs
métaux par exemple sous forme de couches minces métalliques, les alliages de Fe-Ni ou
Fe-Co-Ni, Ni-P, Ni-P-W.... Ainsi, plusieurs techniques expérimentales ont été
développées a la fin du 20°™ siécle permettant 1’élaboration et la caractérisation des
couches minces métalliques.

Les métaux et leurs alliages sont ordinairement bons conducteurs de la chaleur et de

1’¢lectricité et opaques a la lumiére visible qu’ils réfléchissent.

14
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Pour comprendre les propriétés mécaniques, physiques et chimiques des matériaux ; il est
nécessaire d’étudier 1’état de la matiere; c’est I’étude de la structure qui peut étre cristalline

ou amorphe.

I1.2.1. Etat amorphe et état cristallin :

La structure cristalline résulte des contraintes géométriques imposées par la taille
des atomes, la force coulombienne des ions et atomes chargés et les propriétés
d’orientation dues aux liaisons chimiques. C’est pourquoi il existe, a priori, plusieurs types
de solides.

Le plus souvent, les matériaux solides sont classés selon des critéres
macroscopiques tels que la couleur, la dureté, la conductibilité, la nature chimique,
etc....seulement ces critéres ne sont pas fondamentaux en ce sens qu’il existe une infinité
de couleur, de degré de dureté, .... En cristallographie le critére le mieux adapté est
I’arrangement atomique ou la structure du solide.

En effet, en 1912 Friedrich et Knipping [12], en utilisant la technique de diffraction
des rayons X, constatent pour la premiére fois que certains matériaux présentent une
structure spatiale périodique alors que d’autres non ; ces travaux de recherche avaient
montré que, lorsque les solides sont soumis a un faisceau de rayon « X », ou d’¢lectrons,
produisent I'un des diagrammes de diffraction fondamentaux d’une structure cristalline
représenté sur la figure .1, a savoir que :

a) Solide monocristallin

b) Solide polycristallin

¢) Solide amorphe

Sur la figure (I1.1) ; les diagrammes (a) et (b) se caractérisent par un certain ordre dans les
solides correspondants alors que le diagramme (c) ne montre aucun ordre. Donc il est

devenu évident de classer les matériaux en solides ordonnés et solides désordonnés.

(a): Solide monocristallin (b) : solide polycristallin (c) : Solide amorphe

Figure I1.1 : Diagrammes de diffraction fondamentaux d’une structure cristalline [12].
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Les solides ou un ordre régne sur une distance trés grande comparée a la distance
interatomique sont dits solides cristallins; Ils forment 1’état cristallin. Cet état se subdivise

en deux sous états : monocristallin et polycristallin.

Dans I’état monocristallin, ’arrangement atomique se répcte d’une manicre
réguliére dans les trois directions de I’espace a travers tout le solide. Cette répétition est
identique en termes de composition, orientation et position des atomes. On dit qu’un
monocristal a une seule orientation, (figure II .2 (a)).

Dans [I’état polycristallin, 1’arrangement comporte plusieurs orientations se

juxtaposant les unes aux autres, la figure II .2 (b) schématise cet état.

Figure I1.2 : Représentation schématique de I’état cristallin.

Toute structure de la matiére qui n’est pas cristalline est dite amorphe (voir la figure
II.1.c).

Dans cet €tat on perd la périodicité, il y a un certain degré d’ordre uniquement au
voisinage immédiat d’un point donné, les premiers atomes voisins généralement. Il y a peu
ou pas d’ordre sur une longueur comparable a la distance entre deux points identiques de
I’état cristallin. Parmi les solides amorphes il y a certains alliages métalliques,

semiconducteurs, verres, certaines formes de 1’antimoine, les plastiques, etc. ....

I1.3. Notion de couche mince :

L'une des principales difficultés d'emploi des couches minces concerne la
reproductibilité de leurs caractéristiques qui sont fortement influencées par les conditions
expérimentales utilisées. Avant de citer quelques caractéristiques essentielles des couches

minces métalliques, rappelons d’abord en premier lieu, qu’une couche mince est un
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matériau dont I'une des dimensions appelée épaisseur, a été fortement réduite, de telle sorte
qu'elle puisse atteindre dans certains cas I’ordre du nanométre, elle peut donc Etre
considérée comme étant bidimensionnelle, ce qui entraine une perturbation importante
dans ces propriétés physiques en général et notamment en ce qui concerne les phénoménes
de transport. A cet effet nous présenterons bricvement a la fin de ce chapitre certaines

propriétés liées aux effets dimensionnels dans les couches minces métalliques.

La différence essentielle entre le matériau a 1'état massif et a 1'état de couche mince
est en effet liée au fait que, dans 1'état massif, on néglige, généralement le rdle des limites
dans les propriétés, tandis que, dans une couche mince, ce sont au contraire les effets liés
aux surfaces limites qui peuvent étre prépondérants. Ces effets qui se manifestent
considérablement dans les phénomenes de transport sont essentiellement dus au fait que
I’épaisseur de la couche mince soit comparable au libres parcours moyens dus aux divers

types de diffusions tels que ceux des phonons, des surfaces externes et des joints de grains.

La seconde caractéristique essentielle d'une couche mince réside dans le fait que,
quelle que soit la procédure employée pour sa fabrication, 1’élaboration d’une couche
mince est toujours réalisée sur un substrat; méme s’il est parfois possible que l'on puisse
séparer le film mince du substrat. En conséquence, il sera impératif de tenir compte de ce
fait majeur dans la conception, a savoir que le substrat influence treés fortement les
propriétés structurales de la couche qui y est déposée. Ainsi une couche mince d'un méme
matériau, de méme épaisseur pourra avoir des propriétés physiques sensiblement
différentes selon qu'elle sera déposée sur un substrat isolant amorphe tel le verre, ou un

substrat monocristallin de silicium, par exemple.

L’environnement dans lequel elle est ¢laboré et que cela va évidemment avoir aussi
une influence sur ses propriétés physiques. Les méthodes de préparation de couches
minces sont extrémement nombreuses. La couche mince va donc croitre en épaisseur a
partir de zéro sur son support appelé substrat. On est généralement amené a faire subir a
une couche mince un traitement thermique post-déposition destiné a en améliorer la
structure métallique de la couche mince élaborée. Quel que soit le procédé utilisé, il est
intuitif qu'en dega d'une certaine épaisseur une couche mince ne sera pas continue mais
constituée d'ilots plus ou moins étendus et plus ou moins proches les uns des autres. Seules

les couches minces métalliques dites continues peuvent avoir un intérét pratique. Notons
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cependant que cette notion de continuité dépend a la fois du matériau et du procédé de

fabrication.

I1.4. Mécanismes physiques de formation d’une couche mince

La formation des couches minces par dépdt physique en phase vapeur est le résultat
de la condensation des particules éjectées de la cible sur le substrat. Elle s’effectue par une

combinaison de processus de nucléation et de croissance décrits par la (figure I1.3).

Au moment de I’impact sur le substrat, les atomes incidents perdent leurs énergies
cinétiques limitant ainsi leur capacité a diffuser dans le substrat. Ceci n’est vrai que s’il n’y
a pas une ¢€nergie extérieure apportée a ces particules par chauffage du substrat ou
bombardement ionique. Comme ils sont d’abord adsorbés, ils sont connus sous le nom
d’atomes [13]. Ces derniers se déplacent sur la surface jusqu’a atteindre 1’équilibre

thermique avec le substrat.

Pendant leur déplacement, les atomes interagissent entre eux; créant ainsi des
nucleus appelés aussi «clusters» ou {ilots qui poursuivent leur déplacement en se

développant et en entrant en collision les uns avec les autres [13].

I % 1 71 3 I 1 T ™~

Figure I1.3 : Processus de croissance de couches : nucléation, croissance des ilots,

coalescence des iles.

Les ilots continuent a croitre en nombre et en dimension jusqu’a ce que 1’on

atteigne une densité de nucléationn dite la saturation.
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L’étape suivante du processus de formation de la couche mince s’appelle la
coalescence. Les 1lots commencent a s’agglomérer les uns aux autres en réduisant la
surface du substrat non recouverte. La coalescence peut étre accélérée en augmentant la
mobilité des especes adsorbées, par exemple en augmentant la température du substrat.
Pendant cette étape, de nouveaux 1ilots peuvent étre formés sur des surfaces libérées par le

rapprochement d’ilots plus anciens.

Les ilots deviennent des iles qui continuent a croitre, ne laissant que des trous ou

des canaux de faibles dimensions entre elles.
Peu a peu, une couche continue se forme lorsque les trous et les canaux se remplissent.

Selon les parametres thermodynamiques du dépot et de la surface du substrat, les
modes de nucléation et de croissance d’ilots peuvent étre décrits selon le mode

d’assemblage de volumes élémentaires [14], comme étant :
I1.4.1. De type iles (appelé Volmer-Weber):

Pendant la croissance tridimensionnelle (3D), ou croissance Volmer-Weber, des
ilots se forment et c’est leur coalescence qui va former un film. Ce mode de croissance est
habituellement favorisé lorsque les atomes formant la couche déposée sont plus fortement

liés entre eux qu’avec le substrat.
11.4.2. De type couche (appelé Frank-Van der Merwe):

La croissance bidimensionnelle (2D), ou croissance Frank-Van der Merwe, est
favorisée lorsque 1’énergie de liaison entre les atomes déposés est inférieure ou égale a
celle entre la couche mince et le substrat. Ainsi, les films se forment couche atomique par

couche atomique.
I1.4.3. De type mixte (appelé Stranski-Krastanov):

Le troisiéme mode de croissance, nommé Stranski-Krastanov, est une combinaison
des deux modes précédents : apres un début de croissance bidimensionnelle, on observe un
changement de mode de croissance alors que la formation d’ilots devient énergétiquement
favorable.

La figure 11.4 présente les trois types de formation d’une couche mince. En fait, dans la
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quasi-totalité des cas pratiques, la croissance de la couche se fait par formation d’ilots, puis

d’iles, puis d’une surface continue [14].

Couches uniformes Couche uniforme
llots

llots

Y i

Substrat Substrat Substrat

(a) Volmer-Weber (b) Frank-van der Merwe (c) Stranski-Krastanov

Figure I1.4 : Les trois principaux modes de croissance des couches minces.

I1.5. Notion de la surface a revétir :

La nature des substrats, ainsi que leur état de surface, affectent énormément les
propriétés physiques de dépot. Pour obtenir une bonne qualité de ce dernier, quel que soit
son procédé d’¢élaboration, il est nécessaire d’avoir des substrats dont la surface est
soigneusement nettoyée afin d’éliminer toutes les impuretés ou les graisses qui pourraient
étre présentes. Cela permet d’éviter les éventuels problémes d’adhérence et de provoquer

une activation de la surface.

Le nettoyage se fait en deux traitements essentiels: nettoyage chimique et nettoyage
ionique, qui sont précédés généralement par un polissage mécanique dans le cas des

substrats métalliques afin d’améliorer leurs état de surface.
I1.5.1. Polissage mécanique :

Le polissage mécanique par abrasion s’effectue en deux étapes principales dans des
conditions métallographiques standard (le dégrossissage et le finissage). La premiére étape
consiste a polir grossierement la surface sur des papiers sablés (en SiC) en rotation, a

pouvoirs abrasifs décroissants et en présence d’eau pour éviter I’échauffement du substrat.

Ce type de polissage permet d’éliminer qualitativement les impuretés qui adhérent
fortement et résistent en particulier & une attaque chimique [15]. Il permet aussi de

supprimer éventuellement tout défaut de surface.
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La seconde étape consiste a finir le polissage en frottant la surface sur des papiers

de feutre en rotation en présence d’alumine et de I’eau ou de la patte diamantée.
I1.5.2. Dégraissage chimique :

Le nettoyage chimique permet d’¢éliminer les contaminations organiques telles que
les poussicres, les graisses, les résines, et les oxydes qui se trouvent sur la surface du

substrat.

Il s’opére sur deux bains de solvants organiques activés sous ultra-sons sur une durée qui

dépend de 1’état du substrat.

Le premier nettoyage est généralement réalisé dans un bain d’acétone et le second dans un

bain d’éthanol pur.
I1.5.3. Décapage ionique

Le décapage est un bombardement ionique in situ qui consiste a bombarder le
substrat par des ions de gaz neutre pour éliminer tout ce qui persiste aprés le nettoyage
chimique et donne des surfaces tres propres et tres lisses. Le plus souvent, le nettoyage des

surfaces métalliques se fait par un plasma d’argon ou d’hydrogene [15].

I1.6. Mesure de 1I'épaisseur :

La caractéristique essentielle d'une couche mince étant sa faible épaisseur, sa
détermination est par conséquent fondamentale dans toute étude envisagée. Parmi les
méthodes permettant cette détermination, on trouve la pesée qui donne I'épaisseur e en
fonction de la masse déposée m selon la relation : e = m/S.p

Ou S et p sont respectivement la surface et la masse volumique de la couche mince
¢tudiée. La notion d'épaisseur peut étre considérée sous deux aspects différents et 1'on
privilégiera I'un ou l'autre selon les applications: Dans les applications de la couche sont du

type "optique ", c'est 1'épaisseur optique qui sera le critére retenu.
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I1.7. Détermination de la structure :

En métallurgie des poudres ou des monocristaux, on a coutume d'analyser la
structure des matériaux par le biais de la diffraction des rayons X traversant ledit matériau.
Avec les films, eu égard a leur faible épaisseur, cette technique manque de sensibilité, de
plus la présence d'un substrat conduit généralement a des interférences complémentaires du
type orientation préférentielle des grains, macro et micro contraintes liées au processus de
préparation.

Il faudra donc prendre des précautions particuliéres si I'on veut a l'aide des RX
obtenir des informations utiles sur la structure (ainsi un substrat monocristallin, typique
d'une application sur semi conducteur, induit des angles de diffraction spécifiques qui se

superposent et dépassent en intensité le signal couche mince).

I1.8. Morphologie d'une couche mince :

Le microscope électronique a balayage (MEB) peut étre utilisé pour 1'étude
analytique des surfaces sous fort grossissement. Par rapport au microscope optique il
présente l'avantage essentiel d'une résolution accrue et d'une profondeur de champ
importante, mais en outre, le bombardement d'une surface par des €lectrons peut induire
tout un ensemble de phénomenes exploitables pour l'analyse. Le grossissement d'un MEB
varie généralement de 20 a 105, tandis que la résolution est typiquement de 10 nm et peut

dans certains matériels descendre a moins de 3nm.

I1.9. Composition :

L'aspect le plus important d'une caractérisation de couche mince est sans doute
I'analyse de sa composition. Les méthodes analytiques classiques sont le plus souvent en
défaut en raison du peu de matiére dont on dispose d'une part, et d'autre part, en raison de
l'exigence de séparation totale du film et du substrat. Les méthodes non destructives
d'analyse de surface, susceptibles de détecter une monocouche. Parmi les méthodes
utilisées pour I’analyse de la composition, on a :

e Spectrophotométrie : Xray Photoelectron Spectroscopy (XPS)
e Sonde ¢lectronique de Castaing : electron probe microanalysis (EPM)
e  Spectrométrie de masse: Secondary lon Mass Spectrometry (SIMS)

e  Technique RBS: Rutherford Back Scattering (RBS)
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L'amélioration des propriétés mécaniques exige plus la compréhension de 1'évolution
microstructural; Pour cela, plusieurs études ont été conduites sur la caractérisation
microstructurale [9].

I1 existe plusieurs méthodes permettant de préparer des matériaux amorphes [16]:

e La trempe ultrarapide d’un liquide fondu ;

e La condensation de vapeurs sur substrat froid par évaporation sous vide ou par
pulvérisation cathodique. Ceci permet de fabriquer des couches minces ayant les
propriétés de systemes de basse dimensionnalité.

e [e bombardement ionique ;

e [’¢lectrolyse ;

e L’amorphisation a I’état solide.

IT .10.conclusion :

L’étude des couches minces métalliques est trés importante ; elle est basée sur leurs
méthodes d’¢laboration et sur celles permettant leurs caractérisations. L’expérience a
montré que les propriétés physiques (électriques, magnétiques, mécaniques, et thermiques)
sont largement influencées par deux critéres essentiels :

e Le matériau qui le constitue et la méthode de leur élaboration.
e Les effets dimensionnels, qui induisent des différences considérables par rapport au

métal massif.
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Chapitre 111

Techniques expérimentales d’élaboration des couches minces

II1.1. Introduction :

Nous commengons par rappeler trés brievement quelques techniques permettant
I’¢laboration des couches minces métalliques. On distingue deux grandes catégories de
méthodes d'élaboration de couches minces :

Les méthodes physiques, telles que la pulvérisation ou I'évaporation. Les méthodes
chimiques et ¢électrochimiques.

Les méthodes physiques sont en général utilisées en recherche scientifique, alors
que les méthodes chimiques sont également utilisées industriellement, a cause de leur
meilleur rendement (vitesse de dépdt plus grande). La structure des films déposés peut étre
mono ou multicouches avec des €paisseurs pouvant varier d'un plan atomique (quelques
Angstrom) a plusieurs centaines de micromeétres. Leurs propriétés physiques (€lectriques,
magnétiques, optiques, ...) dépendent de leur microstructure qui est étroitement li¢e a la
méthode de dépot. Nous citons dans ce qui suit quelques techniques permettant

I’¢laboration des couches minces métalliques.

II1.2. Revétement :

Le revétement est un terme qui désigne toute couche de métal obtenue sur une
surface par un procédé de recouvrement, tel que la surface du métal les modifications du
matériau de presque homogene pour que la qualit¢ de la couche soit définie par son

épaisseur.
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Figure III.1 : Revétement sur un substrat

II1.2.1. Revétement par voie séche :

I11.2.1.1. Dépots physiques en phase vapeur :

- Enceinte sowus wides

MM etal vaporisc

Souurce de st al

Source de chaleur

Figure III-2: schéma représente le dépot PVD [18].

Les dépots PVD utilisent tous les techniques possibles permettant la limitation de la
taille de la pice a traiter et 'augmentation du cout du traitement ce qui nous permet d'avoir

une qualité du dépdt la plus meilleure.

e Evaporation thermique:

Le traitement des picces de géométrie complexe est trés difficile vu que le flux
d'atomes ou de molécules du corps a déposer est trés directif. Pour élaborer des alliages ont
procédé¢ a une évaporation directe d’un alliage << mére > ou a une Co-évaporation de tous
les constituants formant 1'alliage désire mais pour certains composes tels que TiO2, TiN,

CdS... On procede I’évaporation réactive.
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e Dépot ionique: (Ion Plating) :

On confére une énergie de plus en plus grande aux particules vaporisées, excitées et
méme ionisées grace a la création d’un plasma soit d'argon soit de gaz réactif entre la
source d’évaporation et le porte-substrat.

e La pulvérisation cathodique (Sputtering) :

Le principe de base de la pulvérisation cathodique est de bombarder une cible
(cathode) a l'aide d'un gaz neutre (en général l'argon) afin de pulvériser les atomes
constituant la cible. Ces atomes pulvérisés vont alors se déposer sur le substrat qui joue le
role d'anode. Les principaux paramétres influant sur la qualité du dépdt sont la pression du
gaz utilisé dans l'enceinte, la puissance de I'alimentation qui va agir sur la vitesse de dépot,
et la température du substrat. Cette technique a été utilisée depuis 1964, pour pré aérer des

alliages de métaux, sous base pression [19].

| / Fncocinte sous vido

hictal vaporiss

Source de st al

Hautes tension neoative)

Figure I11-3 : Pulvérisation cathodique [18].

La caractéristique la plus intéressante de ce procédé de dépot est son universalité.
En effet, comme le matériau a déposer passe en phase vapeur a la suite d'un processus
mécanique, on peut déposer pratiquement tous les matériaux inorganiques [20]. Sur un
plan plus technique, cette méthode est avantageuse puisqu'on peut réaliser des dépdts sans

chauffer le matériau a déposer.
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L'inconvénient de cette technique est li¢ a l'utilisation de cibles sous forme de
plaques, trés colteuses, qui s'usent de manicre trés localisée (2 I'endroit ou se trouve

I'aimant), ce qui entraine un " gaspillage " d'une grande partie du matériau cible [21].

e Evaporation par arcs:

Les arcs ¢lectriques ont des effets qui permettent la sublimation du matériau cible et
L’augmentation de la vitesse des dépots. La réalisation de multicouches alternées ou de

nanomatériaux composites est possible en utilisant plusieurs sources

I11.2.1.2. Dépots chimiques a partir d’une phase gazeuse (CVD) :

Afin de provoquer une réaction chimique on améne 1'halogénure comme étant un
compose volatil au voisinage de la surface a recouvrir et donc cette réaction chimique
conduit au dépdt d’un produit solide qui réalise soit en enceinte semi-étanche soit sous flux
gazeux. De nombreux matériaux peuvent étre déposés sur des substrats divers, avec une
trés bonne adhérence et une épaisseur importante. Les applications dans les domaines de

I’usure, du frottement et de 1’oxydation sont classiques.

e Projection thermique :

Meétal en fusion

Figure I11-4 : dépot par projection thermique [18].

Le principe consiste essentiellement a fondre le matériau d'apport sur la surface du
substrat par projection grace a un gaz vecteur. Le mode opératoire se résume par:
On fonde la mati¢re a déposer totalement ou partiellement dans une source de chaleur, la
pulvérisation de la matiére se fait par un gaz vecteur enfin les gouttelettes formées seront

transportées jusqu’a la surface a revétir [22].
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Figure III-5 : Principe fondamental de la projection thermique (doc. AREGA) [21]

Il existe deux type de projection :

v" Projection thermique flamme: C'est la projection qui utilise 1'énergie calorifique
de la combustion de gaz

v" Projection thermique par arc électrique: Le principe de la projection par arc
¢lectrique consiste a faire jaillir un arc électrique entre deux fils consommables, un

jet d’air comprime pulvérisant le métal fondu et le projetant sur le substrat.
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va
Air cOmprime wefp [22222080 4 T
Fil d'apport Tube contact &

Figure III-6 : Principe de fonctionnement d’un pistolet arc électrique [21]

v Projection thermique plasma souffle:

Le plasma est considére comme le 4e état de la matiere. Solide Liquide Gaz Plasma
La source thermique est un arc ¢électrique éclatant entre une cathode et une anode dans
un plasma gazeux donnant naissance a un flux gazeux a une trés haute température
généralement supérieure a 15000°C étrangle dans une tuycre et 1'échappement se fait a
une vitesse trés grande. C’est a I’intérieur de ce jet de plasma a haute énergie que I’on
injecte le matériau d’apport sous forme de poudre véhiculée par un gaz porteur. Les

particules sont fondues et transportées par ce jet de gaz sur le substrat.

Geénerateur
haute fréequence Anode Poudre ]

Cathode

Gaz plasma -

Figure III-7: Principe de fonctionnement d’une torche plasma [22].
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II1.3. conclusion :

L'étude du contexte industriel a permis de mettre en évidence que le traitement de
surface est une activité polluante. Ils sont soumis a différents textes réglementaires dont ils
ont comme objectifs d'une part la réduction des rejets polluants (en termes de concentration
et de débits) et d'autre part la valorisation des déchets (recyclage, régénération,
récupération). La fonctionnalisation des surfaces a toujours fait partie des procédés
industriels de fabrication, pour des raisons cosmétiques ou pour lutter contre la corrosion
des métaux. De plus en plus, de nouvelles fonctions sont ajoutées aux surfaces des objets,
et de nouveaux procédés sont mis au point pour assurer des fonctions déja existantes, en
réponse a des enjeux économiques ou environnementaux.

Les nouveaux procédés de traitement concernent aussi bien de nouvelles fonctions
de surface que 1'évolution des procédés de traitement inadaptés au contexte de la société
actuelle. Les procédés de traitement ou de <« fonctionnalisation >> des surfaces sont
extrémement varies, faisant intervenir des briques technologiques telles que la
pulvérisation par plasma, le traitement chimique de la surface ou du matériau de base de
'objet induisant une modification physico-chimique des surfaces, le greffage de fonctions
moléculaires, la nano-structuration des surfaces, texturation, les procédés sol-gel, la mise
en forme par attaque chimique séche ou humide, les dépdts de poudre par voie
¢lectrostatique et le traitement par laser des surfaces métalliques, le polissage et nano-

polissage.
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Chapitre IV

Technique experimental
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CHAPITRE IV
TECHNIQUE EXPERIMENTAL

I1V.1 Elaboration des couches minces :

IV.1.1. Introduction :

Les propriétés des couches minces dépendent de nombreux paramétres tels que
I’épaisseur, la structure, la morphologie, la composition chimique, etc. La complexité de
tous ces parametres ne permet pas d’étudier facilement 1’influence de chacun d’eux. Des
couches Al-Si-Cu-Mg ont été ¢élaborées par €vaporation thermique PVD a température
ambiante (Solidification rapide). En faisant varier la quantité¢ de Silicium 7%-10%-13%-
22% dans chaque dépot. Congu et réalisé au Centre des développements des Technologies

Avancée CDTA.
IV.1.2. Expérimentation :

Dépdt d’une couche mince : Des échantillons d’épaisseur enivrent 370pum et de 1cm?
d’aire en Verre —Acier Inoxydable et Silicium sont utilisés comme substrats par le procédé

PVD ; ce dernier est présenté sur la figure ci-dessous :

Enceinte
Pompe primaire

Pompe secondaire

Moteur

Figure I'V-1 :Systéme de dépot des couches minces par évaporation thermique.

32



Chapitre IV

IV.1.3. Procédure de dépot :

Apres le nettoyage des substrats ; ces derniers sont fixés sur la surface du porte substrat en

Acier Inoxydable.

Techniques expérimentales

Figure IV-2 : Ensemble porte substrat et les substrats.

Pour notre étude ; les conditions d’élaboration de nos revétements Al-Si-Cu-Mg

sont résumés dans le tableau. IV.1

Tableau IV.1 : conditions d’¢laboration d’Al-Si-Cu-Mg

T=25°C
Conditions de dépot
Alliage m (mg) |P1 (mbar) |P2 (mbar) |Pt(mbar)
Al-Si7-Cu2-Mg2 60.15 2.56 10-2 |3.1110-5 |2.710-4
Al-Si10-Cu2-Mg2 62.04 24510-2 |2.8 10-5 |(2.210-4
Al-Sil13—Cu2-Mg2 61.5 2.62 10-2 |3.7510-5 |[1.98 10-4
Al-Si22—-Cu2-Mg2 60.7 24 10-2 |4.2310-5 |2.710-4
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L’alliage a évaporer est porté par un creuset en tungsténe et tenu entre deux bornes

pour étre alimenté en courant Figure IV-3 :

Figure I'V-3 : Creuset en tungsténe.

Les grains vaporisés non réfléchirent perpendiculairement sur les substrats vont se

déposent sur les parois de flasque

Figure IV-4 : Flasque avant la formation de dépot

Figure IV-5 : Flasque apres la formation de dépot
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Les dépots formés sur les substrats en Verre Acier Inox et Silicium sont montrés

aux figures ci-dessous :

Figure I'V-6 : dépo6t sur Silicium. Figure I'V-7 : dépot sur Acier Inoxydable.

IV.1.4. Systéeme de pompage :

Il est composé¢ de deux pompes a vide: une pompe primaire (pompe a palette
LeyboldeHearacus D40B (débit : 4 m’/h), avec laquelle nous atteignons une pression de
10 Torr.

Une pompe secondaire d’huile (pompe a diffusion) Edward 100 (débit :200 1/s ,qui
permet d’atteindre une pression de 10 Torr. cette partie assure deux fonctions, d’un part le
pré-vidage de I’enceinte et son maintien sous un vide inférieur a 10™ Torr .

La pression est mesurée par une jauge Alcate type Pirani pour le vide primaire et
pour le secondaire par une jauge Alcate, de type Penning.

1 Torr = 1.33 mbar. La masse utile aucour de dépot est enivrant 60 mg d’apres plusieurs

essais précédente sur cette appareil.
IV.1.5. Solidification rapide des alliages métalliques

Le procédé PVD consiste a refroidir suffisamment vite 1'alliage liquide. Lorsque la
vitesse de refroidissement du liquide augmente, la mise en ordre associée au phénomene de
solidification tend a démarrer a une température plus basse que la température "normale"
de solidification (c'est a dire celle observée en cas de refroidissement tres lent). De plus, un
intervalle de température est alors nécessaire pour que l'arrangement cristallin se réalise
completement. Ce retard a la solidification traduit la plus ou moins grande difficulté de
mise en ordre des especes présentes dans le liquide pour produire le cristal solide. Il peut

varier considérablement selon la nature des constituants du liquide.
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Pour les liquides constitués d'atomes d'une seule espéce comme par exemple les
liquides de métaux purs, la mise en ordre associé a la solidification est relativement facile.
Dans ce cas, un ¢état totalement ou partiellement amorphe ne peut étre obtenu qu'a
condition de pratiquer des vitesses de refroidissement extrémement ¢levées. Pour les
composés, la difficulté de mise en ordre augmente a mesure que le nombre de composants
augmente. La mise en ordre devient particulierement difficile pour les liquides constitués
de molécules complexes, de nombreux éléments ou refroidir le liquide par des vitesses plus
¢levées. La nature produit final (des rubans, des fils ou des poudres) est variable en
fonction des constitutions du métal refroidi, vitesse de refroidissement, et la technique de

préparation utilisée.

IV.1.6. Préparation des substrats avant dépéts :

La préparation de la surface des substrats avants chaque opération de dépot est une
étape importante, car elle influe beaucoup sur la qualité du dépdt .une surface male
nettoyée donnera forcément un dépot qui n’adhere pas a la surface de substrat.

Les substrats utilisés et qui ont subits des étapes de nettoyage chimique sont le silicium et
le verre alors que 1’acier des étapes de polissage avant d’étre nettoyé chimiquement.
IV.1.6.1.Polissage des substrats d’acier inoxydable :

Le polissage mécanique est une étape couramment utilisée pour la préparation
préalable des substrats, spécialement pour les matériaux multiphasés qui sont difficilement
préparés par un polissage chimique ou électrolytique.

Le polissage est essentiellement une opération de finition qui a pour but, d’éliminer
les défauts superficiels tels que les fissures, les porosités ou l’inclusion, I’imperfection
géométrique (rugosité) et de maitriser 1’aspect de surface. Il se réalise en plusieurs étapes
successives : tous d’abord avec un abrasif grossier (par exemple carbure de silicium) de
granulométrie décroissante, puis avec un abrasif fin (aluminium en suspension aqueuse ou
pate diamantée...). A 1’aide d’une polisseuse MECAPOL 230, on poli les substrats d’acier
inoxydable et de XC48, on utilisant des papiers avec des particules abrasives, sorte de
papier de verre, mais avec une taille de particules plus fine et maitrisée.

En fait, la taille des particules va de P240 aP2500 (la nomenclature la plus employée
pour la tailles des grains des papiers de celle de L’ISO 6344 taille moyenne des grains 58.5
a 8.4 um).
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La polisseuse MECAPOL 230 est conforme a la norme CE. Elle est de 470 mm de
largeur ,175 /320 mm d’ hauteur et 680mm de profondeur, elle pése 39 kg.
L’accélération du plateau peut étre progressive et la rotation de celui-ci peut se

faire dans les deux sens.

Figure IV-8: polisseuse MECAPOL 230.

IV.1.6.2. Le nettoyage des substrats :

Le nettoyage chimique permet d’éliminer les contaminations organiques telles que
les poussieres, les graisses, les résines, et les oxydes qui se trouvent sur la surface du
substrat.

Il s’opére sur deux bains de solvants organiques activés sous ultra-sons sur une
durée qui dépend de 1’état du substrat.

En effet, toute impureté se trouvant a la surface des substrats de 1’échantillon peut générer
une mauvaise adhérence.

Les substrats sont nettoyés selon la séquence suivante :

e Acétone pure (99.5%).
e Ethanol (99.5%).
e Acétone récupéré.
e Ethanol récupéré.
Toutes les séquences ont étés effectuées dans un bac a ultra-son sous vibration
pendant 10 minutes. A la fin de chaque étape, les substrats sont rincés a I’eau dés ionisée et
séché a I’air comprimé apres stockés dans des piluliers contenant 1’éthanol absolu jusqu’a

leur utilisation.
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Figure IV-9 : bain d’acéton Figure I'V-10: bain d’¢éthanol.

IV.2. Techniques de caractérisation
IV.2.1. Introduction

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.2.2. Microscope optique métallographique :

e Principe :

C’est un instrument optique muni d’un objectif et d’un oculaire, qui permet de grossir
I’image d’un objet de petit dimension (grossissement) et de séparer les détails de cette
image (résolution) afin qu’il soit observable par I’ceil humain. Le pouvoir de résolution du
microscope optique ne dépasse guere 1500 x.

L’objet a observer et placé devant la premiére lentille qui est I’objectif et I’observation se
fait par la réflexion de la lumiére sur la surface de ’échantillon. Le faisceau incident
fournit par un illuminateur est dévié¢ par une lame semi-réfléchissante ou un prisme et

traverse 1’objectif pour éclairer 1’objectif.
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Figure I'V-11 : Microscope optique métallographie ZEISS AXIO IMARER A2.

Les observations ont été réalisées a I’aide d’un microscope marque ZEISS AXIO
IMARER A2, équipé d’un camera AXIOCAM MRCS.

Le microscope est li¢ avec un micro-ordinateur et les différentes micrographies
obtenues sont traitées a 1’aide du logiciel AXIO vision 4.6. Les parties essentielles du
microscope sont :

e Une platine orientable destinée a recevoir 1’échantillon.
e Un dispositif d’éclairage qui comporte plusieurs parties : une source lumineuse et un

illuminateur qui, permet I’éclairage uniforme de 1’objectif.

Un dispositif d’observation constitué d’un objectif, dont le grossissement peut aller de 50a
1000 fois (X5, X10, X20, X50, X100), d’un oculaire pour observation avec I’ceil et d’un
projectif pour photographie.

1V.2.3. Diffraction des rayons X :

La diffraction des rayons X permet 1’étude cristallographie des phases au sien des

alliages métalliques.
e Principe :

Lorsqu’un faisceau de rayon X monochromatique est dirigé sur un matériau polycristallin,
il est en partie réfléchi par les plans atomiques de certain cristaux. Pour que la diffraction
des photons X soit mesurée, I’incidence du faisceau par apport au plan atomique doit avoir
lieu sur un angle particulier.
Il faut en effet que les ondes réfléchi soit en phase de sorte a I’interférer de manicre

constructive pour ensuite étre mesuré par le détecteur.
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2dhKl sine= nA.
Ou:
dhkl : est la distance inter réticulaire séparant les plants définis par les indices de Miller (h,
k, ).
O ’angle d’incidence et donc de réflexion par rapport a ces plans et enfin.

A: la longueur d’onde des photons X

Figure I'V-12 : 8Diffraction Bruker D8 Advencde.

F.Oj

Figure I'V-13 : principe de diffraction des rayons X.
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Configuration Bragg-Brantano :

En diffraction X la configuration Bragg-Brantno, appelée aussi /2 o est la plus
utilisée. L’angle d’incidence o séparant le faisceau incident de rayon X et la surface de
I’échantillon est égale a I’angle de mesure entre le détecteur et la surface d’échantillon.
Cela signifie que les plans sont dans la situation de réflexion de Bragg sont toujours
paralléles a la surface.

L’¢échantillon tourne de 1’axe du goniométre a une vitesse w = de /dt constante.
Le détecteur placé sur le méme cercle que la source X se déplace avec une vitesse
double®=2m.

Avec cette géométrie, la technique de diffraction X est de moins sensible quand
I’épaisseur des couches mince devient de plus faible.

Le diffractometre utilisé pour cette étude était un Bruker D8 Advance, il utilise le
montage de Bragg-Brentano avec une configuration e-2e(théta deux théta).
La source des rayons X est une anticathode de cuivre, utilisant la raie Ka du cuivre de
longueur d’onde A= 1.5418A. La plage d’acquisition de la diffraction est située entre 0°t
90° avec une précision de pas allant jusqu’a0.01° et son angle d’incidence minimale est de

0.1° (configuration en incidence rasante Q=2°)

T _Carcla
/ qonipmairique
Echantillon
aai ' 5 Ampli
A -] ‘Hﬁ- T
> i b . Enregistreur
Imgident
Ka _.Fente

Effracé Deétertaur

\L,;LAM

Fics de diffraction

Figure I'V-14 : configuration Bragg-Brentano (e- 2e).
La diffraction des rayons X (DRX) permet 1’analyse qualitative et quantitative de la
matiere a 1’état condensé. Le tableau II.5 rassemble les quelques applications de la

diffraction. La forme des pics de diffraction peut €tre reliée a la microstructure cristalline.

La connaissance des positions des pics de diffraction et leur intensité, permet entre

autres, la détermination :
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e Des phases présentes,
e Des contraintes résiduelles,
e Du parameétre de maille,

e De la taille des grains.

Tableau IV.2:tableau récapitulatif des paramétres de la diffraction X utilisés pour des

applications métallurgiques.

- Mature et structure d’un métal, d'une phase ou
d’un composé mtermeétalhigue

Posttion des pies de diffraction (26) - Composition d”une solution solide

- Transformation ordre-désordre

Variation de la position d’un pic de diffraction (A28) |- Contrantes résiduelles

Variation d"ntensité d’un pie de diffraction (Al) = Texture cristallographigue mesure d épaisseur

- Taille de gran (enstallite),
Forme d’un pic de diffraction - Micro déformation (taux d’écrouissage)

IV.2.4. Microscope électronique a balayage
IV.2.4.1. Introduction

Le pouvoir séparateur d’un microscope optique (c’est-a-dire son grossissement) est
limité par la longueur d’onde de la lumiére visible ; aucun détail de dimension inférieur a
0.2um ne peut étre observé de plus courte longueur d’onde. Il existe deux types de

microscopes ¢lectroniques :

e En transmission : ils ne permettent d’observer que des échantillons d’épaisseur
suffisamment faible pour étre transparents aux ¢lectrons (q. q dizaines de nm).

e En réflexion : ils opérant a la surface d’objets massifs. Ces microscopes sont dits a
balayage lorsque 1I’image est obtenue point par point (6210 nm).

e Principe

Le principe du balayage consiste a explorer la surface de 1’échantillon par lignes
successives et a transmettre le signal du détecteur a un écran cathodique dont le balayage

est synchronisé avec celui du faisceau incident (Duval, 1993).
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La microscopie électronique a balayage est actuellement la méthode la plus utilisée
pour observer la morphologie et les microstructures des couches (en couple transverse)et

pour mesurer leur épaisseur .

Figure IV-15: JOEL JSM_6360LV.

Dans le MEB, la plus grande importance est de donner au systéme de formation des
images, grace a un faisceau d’électrons plus fin, un dispositif de balayage complet et des

détecteurs variés.

Faisceau d¢lectrons incid ents

(énergie E)
o
*
RX N e
‘ﬁ_:;\\‘ . ,{ - ¢
N
échamtillon

Bt électrons rétred Ffusés
Electrans secondaires
eyl electrons Auger

B élecirons ransmis

4 C: cathedoluminescence
[ RX: rayons X

Figure IV-16: différentes émission et particules produit par I’interaction du faisceau

d’électron avec la surface de I’échantillon.

L’interaction du faisceau avec I’objet crée différentes émissions de particules qui
sont analysées a 1’aide de détecteurs appropriés : électrons secondaires, émission de rayons

X, électrons rétro diffusées, etc

L’échantillon, balayé par la sonde électronique, est si¢ge de divers phénomenes,
entre autres : diffusion et diffraction des électrons ; émission d’électrons secondaire et
d’¢lectrons Auger ; émission de photons lumineux ; absorption d’¢électrons ; création de

défauts et de photons ; formation de champs électrique ou champs magnétiques.
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Chacun de ces effets peut donner lieu a la formation d’une image, Si On dispose

d’un détecteur correspondant, capable de transformer 1’effet objet en signal électrique.

Alimentation du filament

Filament

Générateur HT D

Diaphragme de Wehneit
o |

Anode_4
Faisceau d'élecirons

Vida

Faisceau d'éecirons

Lentille
dectromagnétique

Vide

| Geénérateur
L]

Bobines da déflexion

Lentille

#octromagnétique Bobines de déllexion

Vide

A Ampificateur Image sur Nécran vidéo

de signal

Echantilon  |J

Figure IV-17: Représentation schématique du principe de fonctionnement du MEB.

Aprées amplification, le signal électrique d’un détecteur sélectionné sert a moduler le
faisceau d’un tube image, dont le balayage est synchrone avec celui de 1’objet ; I’intensité
de ce faisceau est proportionnelle a I’intensité du signal du détecteur, donc a I’intensité du

phénomeéne correspondant dans I’objet. Pour un type choisi d’informations.
1V.2.4.2 Métalliseur MEB :

Pour que I’¢échantillon remettre les électrons a 1’intérieur de la chambre d’observation
de microscope, celui —ci doit étre recouvert d’une fine couche de métal. Cette étape est
réalisée a I’aide d’une métalliseuse qui va permettre la mise en place de cette fine pellicule

d’or/palladium d’enivrant 2a3 nm d’épaisseur.

44



Chapitre IV Techniques expérimentales
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Figure IV-18: Sputter Coater 108auto
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IV.2.5. Nanoindentation :
IV.2.5.1. Introduction

Les dépots PVD sont appliqués souvent pour améliorer la résistance a 1’usure et la
tenue en service des composants mécaniques. Leur utilisation est donc tributaire de leur

niveau de performance

Lors d’un essai d’indentation (technique d’indentation instrumentée) inventée au
cours des années 1980, la déformation plastique s’étend bien au-dela de la profondeur de
pénétration. Pour 1’étude des propriétés mécaniques d’une couche mince, la profondeur
d’indentation ne doit pas dépasser environ 10% de 1’épaisseur de la couche, car au-dela,

I’influence du substrat n’est plus négligeable.

Nous sommes alors amenés a caractériser les propriétés mécaniques de revétement
étudié, particuliecrement leur dureté et leur module d’¢lasticité  par [’essai de

nanoindentation a I’aide d’indenteur Brkovich d’une géométrie pyramidale triangulaire.

La nanoindentation offre une large gamme d’applications pour la caractérisation

mécanique des matériaux : dureté, module de Young, fluage, adhérence, etc.
e Principe

L’essai de nano indentation consiste, a enfoncer sur la surface d’un échantillon, une
pointe (généralement en diamant) supposée indéformable et qui peut avoir différentes

formes géométriques.
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Figure IV-19: Instrument de la nanoindentation CSM.

Il existe de nombreuses géométries d'indenteurs : Indenteur Berkovich; Indenteur

sphérique; Indenteur conique; Indenteur vickers.

Systcme aimant/bobine

— Ressorts

Caprteur capacitif®

— Capteur de force latérale

Indenteur (Berkovitch)
—— Echantillon

|~ Tuble de nano
positionnement X-Y-Z

Figure 1V-20: Schéma du systéme de nanoindentation.

Dans chaque géométrie, un indenteur induit une déformation plastique du matériau
et de ce fait, les résultats de ces diverses méthodes peuvent difficilement étre comparés. Il
est donc important de noter que la dureté n’est pas une propriété intrinseéque du matériau
mais sa résistance a un test mécanique normalisé. Bien souvent, ces trois méthodes sont

réalisées sur des matériaux massifs.

Avec cette technique, il est possible d’appliquer des forces de 1'ordre du micronewton
a quelques centaines de millinewtons pour des profondeurs variant de quelques nanométres

a quelques micrometres.
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Figure IV-21: indenteur Berkovich.

Les géométries d’indenteur les plus répandues dans les essais de nanoindentation
sont la pointe de type Berkovich et de type Vickers. Cependant, la pointe Berkovich

présente un avantage da a la possibilité d’avoir un rayon de courbure trés petit du fait de

I’existence de seulement trois arétes.

La géométrie pyramidale aux trois faces limite les défaut de pointe en comparaison

avec la géométrie Vickers a quatre faces.

a) 1 ~

) }1$ /

Figure 1V-22: Schéma du systéme de nano indentation.

Géométrie de I’indenteur Berkovich (a) Vue de dessus, (b) vue en coupe Extraction des

propriétés élastiques :

Courbe de charge décharge :
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Figure I'V-23: Courbe d’indentation typique.

Le nano indenteur suit continuellement 1’évolution de 1’enfoncement de la pointe
avec la charge d’indentation au cours des phases de charge et de décharge afin d’observer
la réponse plastique et ¢lastique du matériau. Le résultat est une courbe charge-profondeur

présentant le cycle charge-décharge appliqué (figure IV-23)

En fait, il existe deux modes de fonctionnement d’un essai d’indentation : en
contrdle de force ou en controle de déplacement de 1’indenteur. Le choix dépend du

comportement mécanique et de I’épaisseur de la couche étudiée.

La courbe d’indentation présente deux parties distinctes. La premiére partie de
charge correspond a I’enfoncement de la pointe d’indentation jusqu’a la pénétration
maximale hyy, représentant a la fois les contributions €lastique et plastique et ne peut donc
pas étre exploitée directement pour le calcul de la dureté. La deuxieéme partie de décharge
représente le retrait de la pointe d’indentation en laissant une empreinte résiduelle de
profondeur hy. La courbe de décharge représente la restitution élastique du matériau dont la

pente initiale (au début de la décharge) présente la raideur de contact S.
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Avarnr charge Charge Apriés décharge

Figure IV-24: Représentation schématique de la section d’une indentation.
1V.2.5.2. Détermination de la dureté et du module d’élasticité par nano indentation

La duret¢ d’un matériau a été définie par Meyer comme ¢€tant la résistance a la
déformation plastique]. Elle s’exprime alors par le rapport entre la force maximale
appliquée par I’indenteur et l’aire déformée plastiquement. Cette derniére présente
éventuellement 1’aire de contact, entre I’indenteur et le matériau, projetée sur la surface;
une entité qui n’était pas exploitable dans les essais classiques de dureté. pour la mesure de

dureté par I’indentation instrumentée en exploitant cette grandeur.
Ils définissent donc la dureté exprimée en méga pascals par I’équation suivante :
H= Fpax/Ac
Ou : Fnay est la force maximale appliquée et A, est 1’aire de contact projetée.
Sachant que : A.=24,5h%

I1 est possible d’en déduire le module d’élasticité équivalent E;¢ par la formule suivante:

Ap : Aire de contact projetée, est déterminée a partir de la profondeur de contact

P : la charge appliquée
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ChapitreV

Resultats et discussions
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CHAPITRE V
RESULTATS ET DISCUSSIONS

V.1. Observations de dépot d’alliage Al-Si-Cu-Mg en couche mince par
microscope optique:

Les figures V.1 et V.2 montrent un dépot d’alliage Al-Si-Cu,-Mg, avec 10%et 13%
en silicium sur un substrat en silicium ¢élaboré a une température ambiante. Dans ce cas la
vitesse de refroidissement des particules évaporées est importante. Sur la surface de

substrat en silicium apparait une couche de cet alliage ou les particules sont de taille fine.

Figure V.1 : Dépot Al-Si-Cu-Mg 10% sur substrat en silicium.
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Figure V.2 : dépot Al-Si-Cu-Mg 13% sur substrat en silicium.

V.2. Observations de dépot d’alliage Al-Si-Cu-Mg en couche mince par

microscope électronique a balayage :

L’observation de la morphologie des couches a été réalisée au MEB, sur toute la série

des alliages Al-Si-Cu-Mg sur un substrat en verre.

15 48 SEI B KL 10 1148 321 23k {3im B 46 SEI |y, o 18 4 SEI

Si 7% S110% Si13% S122%

Figure V.3 : La morphologie de dépot Al-Si-Cu-Mg sur un substrat en verre (1000x).
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Si 7% Si 10% Si13% Si22%
Figure V.4: La morphologie de dépdt Al-Si-Cu-Mg sur un substrat en verre (2500x).

On remarque bien les particules métalliques sur les différentes micrographies, ainsi

leur accroissement en fonction de la teneur croissante du silicium (fig V.3, V.4).

Les particules brillantes sur les micrographies représentent le silicium pour les plus
importantes et les plus petites des composés intermétalliques comme le Mg,Si. Les
particules plus sombres pourraient étre du cuivre ou certains de ses composés
intermétalliques. La dureté de ces particules étant ¢€levée, leur présence favorise
I’augmentation de la dureté de nos alliages. Nous remarquons que la fréquence de leur
présence ainsi que leur répartition est de plus en plus importante avec 1’augmentation du la
teneur en silicium. Par conséquent, la dureté augmente par la présence et I’augmentation
du silicium d’une part et par la formation des composés intermétalliques d’autre part. La

figure V.5 nous montre les tailles et les formes vari€es de nos particules.
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Figure V.5 : La morphologie de dépot Al-Si-Cu-Mg sur un substrat en verre (5500x).

11 48 SEI

Si7% Si10%
Figure V.6 : La morphologie de dépot Al-Si-Cu-Mg sur un substrat en verre (1500x)

La figure V.6 nous montre sur des coupes d’échantillons que les particules

intermétalliques s’incrustent dans le revétement (couche mince) et agit par conséquent, sur

Le comportement mécanique (¢élastoplasticité, résistance a la déformation et dureté)

de celui-ci.
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V.3. Observations de teste nano indentation

Tableau V.1: Evolution de la dureté en fonction de la teneur en silicium.

HBerkovich (GPa)
%Silicium | Al-Si7-Cu-Mg | Al-Sil0-Cu-Mg | Al-Sil3-Cu-Mg | Al-Si22-Cu-Mg
Verre 357.712 725.218 747.25 765.996
Silicium 335.234 357.246 417.9 453.7
Acier 247.15 312.2 331.304
224 877
(Inox)

HBerkovich =F(%S;)
900
800 . -
700 y
5 600 //
E >0 / J— ——Verre
3 400 ...... b
T 300 — e —=—Silicium
200 — @ _ + Inox
100
0
0 5 10 15 20 25
%Si

Figure V.7 : Evolution de la dureté en fonction de la teneur en silicium.

e On remarque un accroissement de la nanodureté des couches minces en fonction de
la teneur en silicium et ce pour tous les cas de substrat (verre, silicium et inox).

e La nano dureté des couches minces est la plus ¢levée dans le cas de substrat en
verre et la plus basse pour le substrat en Inox. Les valeurs pour le substrat en

silicium sont intermédiares.
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Tableau V.2 : Evolution du rapport (Hp/Hm)moy en fonction de la teneur en silicium.

(Hp/Hm) moy
%Silicium | Al-Si7-Cu-Mg Al-Si10-Cu-Mg | Al-Si13-Cu-Mg | Al-Si22-Cu-Mg
Verre 0.735 0.56 0.551 0.561
Silicium 0.877 0.853 0.873 0.866
Acier 0.93 0.929 0.9
) 0.89
1nox
Hp/Hm=F(%oSi)
1
0,9 5 3 &
0,8
0,7 L
5 0,6 \"l . o
S 0,5 =9=Verre
= g’i == Silicium
0,2 Inox
0,1
0
0 5 10 15 20 25
%Si

Figure V.8 : Evolution du rapport (Hp/Hm)moy en fonction de la teneur en silicium.

Rappelons que Hm est la déformation maximale sous I’effet de la contrainte

maximale de déformation. Hp est la déformation résiduelle finale aprés avoir éliminé la

contrainte de déformation. Le rapport (Hp/Hm),o0y nous donne une idée de I’importance de

la zone élastique par rapport a la zone plastique. C’est-a-dire, plus le rapport est petit plus

la zone élastique est importante, impliquant que la déformation résiduelle est petite. Par

conséquent, si le rapport est grand cela implique des déformations importantes et

persistantes de la surface de notre dépdt (couche mince). Le rapport Hp/Hm nous permet

d’avoir une idée sur le comportement mécanique (€lastoplasticité) de notre alliage apres

décharge.

56



Chapitre V Résultats et discussions

La couche mince en Al-Si-Cu-Mg absorbe les contraintes comme un ressort, qui en
¢liminant graduellement cette méme contrainte amenera la surface de notre couche mince a
revenir progressivement vers son ¢état physique et mécanique initial. Ce retour
s’accompagne par une dissipation plus ou moins importante de 1’énergie de déformation
selon que le rapport (Hp/Hm) moy est important ou faible.

(Hp/Hm)yoy faible -> dissipation d’énergie de déformation importante = zone élastique
importante
(Hp/Hm)mey importante > faible dissipation d’énergie de déformation = zone plastique

importante

En ¢étudiant I’influence du substrat sur le comportement ¢lastoplastique de nos

couches minces par le biais du rapport (Hp/Hm)y,.y , on remarque que celui-ci varie selon
le substrat utilis¢. Les valeurs augmentent dans tous les cas, allant du cas substrat en verre
au cas substrat en Inox, passant par le cas substrat en silicium.
On remarque que les valeurs les plus élevées de (Hp/Hm)yo, sont pour les couches sur
substrat en Inox. La déformation résiduelle moyenne des couches est de 91%. Les valeurs
les plus basses sont pour les couches sur substrat en verre ou la déformation résiduelle
moyenne dans ce cas est de 55.7% sauf pour le 7% Si qui est un peu plus élevée 73.5%.
Les valeurs pour les couches sur substrat en silicium sont intermédiaires et proches de ceux
pour le substrat en Inox. La déformation résiduelle moyenne des couches dans ce cas est de
87%.

La variation des valeurs de (Hp/Hm)yoy €n fonction de la teneur en Si est plutdt faible
ce qui se traduit par une constance (tendance vers une droite horizontale).

Ceci montre que le comportement élastique de nos couches Al-Si-Cu-Mg est beaucoup
plus important sur le substrat en verre. Et par conséquent, que celles-ci sont plus souples et
ont une capacité de dissipation de 1’énergie de déformation plus importante que dans le cas
des couches sur substrat en Inox et silicium. Ces derniéres sont plus sujettes a la
déformation et présentent par conséquent un comportement pratiquement plastique (quasi

plastique).
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Tableau V.3: Evolution du rapport (E/H)mey en fonction de la teneur en Si.

(E/H)moy

%Silicium | Al-Si7-Cu-Mg

AL-Si10-Cu-Mg

ALSil3-Cu-Mg | Al-Si22-Cu-Mg

Verre

19.54

9.56

9.48

9.602

Silicium

43.82

39.44

33.04

4591

Inox

54.596

78.57

81.55

53.85

90

E/H moy=F (% Si)

80

70
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= 40
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Figure V.9: Evolution du rapport (E/H)moy en fonction de la teneur en Si.

E étant le module d’¢élasticité (module de Youg) qui représente la limite d’¢lasticité

de notre alliage.

H étant la dureté de notre alliage. Ces deux parameétres sont obtenus en charge.

C’est-a-dire, lorsque notre alliage est sous contrainte. Le rapport E/H représente par

conséquent, la résistance a la déformation de notre alliage sous contrainte et nous permet

donc d’avoir une idée du comportement mécanique de notre alliage en charge.

Nous remarquons que comme dans le cas du rapport (Hp/Hm)mey, les valeurs du

rapport (E/H)moy sont les plus élevées pour les couches sur substrats en Inox suivies de
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58 celles pour le substrat en silicium et terminant par les valeurs les plus basses pour le
substrat en verre. Ce qui indique que plus le comportement élastique est important moins la
résistance a la déformation est importante. Par conséquent, il s’agira de trouver le bon

compromis entre 1’¢élastoplasticité et la résistance a la déformation selon notre besoin.

V.4 diffraction des rayons X sur les alliages Al-Si-Cu-Mg sous forme

couche mince :

La figure V.4 illustre une analyse par diffraction des rayons X(DRX) des 4 couches
Al-Si-Cu-Mg avec différente tenue en silicium (7%, 10%, 13%,22%) déposées a
température ambiante sur une substrat en verre. les spectres de diffraction des quatre
couches montent que la structure est cristalline selon le plan (111) avec un angle de
diffraction 2e égale a 38.5°. On remarque aussi sur ces spectres 1’apparition des pics de
diffraction selon les plans (200), (220) et (311) aux angles respectives 2o ¢égale a

47.8°,67.5° et 78°. La méme remarque peut étre faite concernant les intensités des pics.
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2500 ( J\ )
L el A iy b mm J‘%’(“Wﬂ«ﬁ\w} ‘.,mmv Ayl H“Tmym"‘”“ ,"nw‘}ﬁ‘ﬂi(w”h'lw'fﬁ”"”ﬁﬂ‘ "MM\‘\"W
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Q
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5 |
9
£ 1000 | (200)
‘\ (220) | | (311)
1\ ' N
500 ettt Wi S, remmeand\ "
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206

Figure V.10 : Spectre de diffraction des rayons X sur la couche mince Al-Si-Cu-Mg sur un

substrat en verre.
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L'objectif de ce travail est d'é¢tudier l'influence de teneur en Silicium sur les
caractéristiques morphologiques, structurales et mécaniques des couches minces contenant
alliage d’Aluminium AIl-Si-Cu-Mg ¢élaborés par la méthode de dépdt physique en phase
vapeur (PVD) a température ambiante . Nous avons pour cela ¢laboré 4 alliages a base
d'aluminium a teneur en cuivre et magnésium de 2 % (en poids) et de teneurs en silicium de
(7%,10%,13%,22%) en les solidifiant rapidement, en choisissant trois substrats Verre
Silicium et Acier inoxydable .Les dépots obtenue sur les substrats étaient de bonne qualité en
termes d’adhésion des couches. La structure dure obtenue lorsque la structure cristalline de
substrat rapprochée a la structure de dépot. La nanodureté de la couche augmente avec

I’augmentation de la teneur en silicium.

En conséquence, en peut conclure que la nature de substrat influe sur la structure, la

morphologie, et les propriétés mécaniques des couches déposées.

Il serait donc intéressant d'envisager des études sur l'effet des additions d'un troisiéme
et méme d'un quatrieme élément pour améliorer d’avantage les caractéristiques de ces types
d'alliages.

L'¢laboration des couches minces par solidification rapide par la méthode PVD
nécessite aussi une amélioration permanente des conditions techniques d'élaboration afin
d'obtenir notamment des échantillons plus réguliers en épaisseur, moins poreux et plus
homogenes chimiquement, permettant en particulier de faciliter leur reproductibilité et la mise

en ceuvre de leur analyse.
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