Chapitre IV                                       Résultats expérimentaux et interprétation

1. Cas de l’alliage de brasure Sn-37Pb :
Dans cette partie, notre travail de recherche est concentrée à l’étude de la matière de brasage de côté métallurgique, à travers le suivi des modifications et le comportement de ce dernière lorsqu’elle est exposée à des traitements thermiques à deux températures de vieillissement (60 et 100°C). Ces températures sont choisies, car elles correspondent aux conditions réelles d’utilisation.  
On note que, notre échantillon de référence est un morceau d’alliage Sn-37Pb.
1.1. L’analyse de l’échantillon de référence :
1.1.1. L’analyse chimique :
L’analyse chimique par l’EDX nous a permet de confirmer, approximativement,  que notre alliage est l’alliage eutectique 63Sn-37Pb (Fig. IV.1), car les valeurs de composition chimique par l’analyse EDX est effectuée sur un seul point de l’échantillon.
La figure IV.1 représente le spectre de l’analyse chimique EDX de l’échantillon de référence Sn-37Pb.
[image: image1.emf]
Fig. IV.1. Spectre d’analyse chimique de l’alliage Sn-37Pb.
Le tableau IV.1 représente les valeurs de composition chimique de l’alliage de référence Sn-37Pb.
[image: image2.emf]
Tableau. IV.1. Les valeurs de composition chimique de l’alliage Sn-37Pb.
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La figure IV.2 présente la microstructure de l’alliage Sn-37Pb au point de l’analyse chimique.
Fig. IV.2. Microstructure de l’alliage Sn-37Pb au point de l’analyse chimique.
1.1.2. L’analyse micrographique :
L’examen métallographique à l’aide d’un microscope optique (Fig.IV.3) et électronique (Fig.IV.4) montre bien qu’il y a deux phases : phase riche en Pb, c’est la phase  (régions foncées dans la figure IV.3 et claires dans la figure IV.4) et phase riche en Sn, c’est la phase  (régions claires dans la figure IV.3 et foncées dans la figure IV.4).
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Fig. IV.3. Microstructure de l’alliage Sn-37Pb  par le microscope optique.
[image: image5.emf]
Fig. IV.4. Microstructure de l’alliage Sn-37Pb par le MEB.
La figure IV.3, et la figure IV.4 montrent que notre alliage (Sn-37Pb) est un alliage eutectique, et qui correspond aux mêmes observations effectuées par  Abell et Shen [1].  
On note que ces mêmes observations ont été déjà observées par [2]. Ils ont montrés  que l’eutectique a le point de fusion le plus bas, et qu’il y a deux types d’eutectique : l’eutectique lamellaire (Fig. IV.5), et l’eutectique divorcée (après une solidification rapide) (Fig. IV.6).
[image: image6.emf]
Fig. IV.5. Microstructure de Sn-43 Bi [2]
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Fig. IV.6. Microstructure de Sn-37Pb (Grains fins après solidification rapide) [2]
1.1.3. L’analyse de diffractogramme  de rayon X :
D’après l’analyse par diffraction des rayons X de l’échantillon de référence, on constate que le difractogramme (Fig. IV.7) est composé de deux catégories de pics : les pics de la phase , et de la phase . Ce qui confirme l’observation microscopique.
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Fig. IV.7. Spectre de RX de l’alliage Sn-37Pb.
1.1.4. La mesure de la microdureté :
              Les mesures de la microdureté nous permettent de mesurer une des propriétés mécaniques de l’alliage Sn-37Pb à l’état initial, qu’est la dureté Vickers, telle que la valeur moyenne est :   HV = 10,63. 
1.2. Traitements thermiques de vieillissement :
1.2.1. Cas de vieillissement à 100°C de brasure Sn-37Pb :
1.2.1.1.  Observations micrographiques :
             L’évolution de la microstructure au court de vieillissement à 100°C pendant : 10 min, 30 min, 1h, 2h, 3h, 4h, 5h, 6h, 7h, 8h, et 10h, est représentée dans les figures suivantes :
 -On observe d’après les figures IV. 8. a, b, c, d, et e, qu’il y a un changement de la taille et de la forme de la phase .
            Ces changements de la taille et de la forme s’appellent coalescence qui apparaitre Spécifiquement, d’après Ubachs, Schreurs, et  Geers [3], dans les brasures étain-plomb en raison de la solubilité élevée de l'étain en plomb et  vice versa. 
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Fig. IV.8. Microstructures de l’alliage Sn-37Pb à 100°C pendant : (a) 10min. (b) 30min. (c) 1h. (d) 2h. (e) 3h.
-On observe d’après la figure IV.9 le début de formation des zones, et que la morphologie de la phase  prend la forme des bâtonnets. 
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Fig. IV.9. Microstructure de l’alliage Sn-37Pb à 100°C pendant : (a) 4h. (b) 5h.
-On observe d’après la figure IV.10 et la figure IV.11  qu’il y a le début de formation de structure lamellaire. 
[image: image23.emf][image: image24.emf]
Fig. IV.10. Microstructure de l’alliage Sn-37Pb à 100°C pendant 6h (dans deux zones différentes)
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Fig. IV.11. Microstructure de l’alliage Sn-37Pb à 100°C pendant 7h (dans deux zones différentes).
-Le prolongement du temps de vieillissement à 100°C conduira la formation de structure lamellaire (Fig.IV.12, 13).
             Donc la structure lamellaire se constitue de lamelles de solution solide riche en Pb alternent avec des lamelles de solution solide riche en Sn. Ce système de lamelles qui se forment par vieillissement, n’est pas identique à celui qui se forme à 180°C. Car, d’après Blanchin et al. [4], les lamelles contiennent 29% d’étain et les lamelles Sn 2,5% de plomb; à 20°C, à l’équilibre thermodynamique, elles n’en contiennent plus respectivement que 4 et 1℅.
             Donc, La structure des lamelles est donc modifiée par tout traitement thermique et aussi par vieillissement, car, la solubilité de l’un des constituants dans l’autre varie avec la température [4].
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Fig. IV.12. Microstructure de l’alliage Sn-37Pb vieilli à 100°C pendant 8h (dans deux zones différentes).
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Fig. IV.13. Microstructure de l’alliage Sn-37Pb vieilli 100°C pendant 10h (dans deux zones différentes).
              On note que Cette structure lamellaire a été déjà observée par Blanchin et al. [4]. Mais, pendant un temps de vieillissement 16h et 2 mois à 150°C (Fig. IV.14).
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Fig. IV.14. Micrographies représentant l’eutectique Pb-Sn après recuit à 150°C: (a) 16 h. (b)  2 mois [4].
1.2.1.2. Analyse par diffraction de rayons X :
          D’après les diffractogrammes de rayons X de l’alliage Sn-37Pb (Fig.IV.15) au cours de vieillissement à 100°C, on constate que par rapport à l’échantillon de référence (non traité), les pics de faibles angles nous indiquent une réorientation des grains, et ceci est en accord avec le changement morphologique observé par le microscopie optique. Par contre les autres pics, ont subi un rétrécissement, ce qui correspond aussi au changement de la taille des grains. 
            On constate que les intensités et les positions des pics sont variées. Ces variations sont liées aux changements microstructuraux de l’alliage Sn-37Pb lors de ce traitement de vieillissement. On note aussi que les dédoublements des pics sont liés aux plusieurs radiations ; CuKα1, CuKα2, et CuKβ.
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Fig. IV.15. La variation des spectres de RX en fonction de temps de vieillissement à 100°C de l’alliage Sn-37Pb.
1.2.1.3. Mesures de  microdureté :
La variation de la microdureté au court de vieillissement à 100°C pendant : 10 min, 30 min, 1h, 2h, 3h, 4h, 5h, 6h, 7h, 8h et 10h est représenté dans la figure IV.16.
           On constate que la dureté augmente avec le prolongement du temps de vieillissement. Ce durcissement est lié au changement microstructural de l’alliage lors de ce traitement de vieillissement.
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Fig. IV.16. La variation de la microdureté de l’alliage Sn-37Pb en fonction de tempe de vieillissement à 100°C.
1.2.2. Cas Vieillissement à 60°C   de brasure Sn-37Pb :
1.2.2.1. Observations micrographiques :
          La variation de la microstructure au court de vieillissement de l’alliage Sn-37Pb à 60°C pendant : 10min, 30min, 1h, 2h, 3h, 4h, 5h, 6h, 7h, 8h et 10h) est représentée dans les figures suivantes :
-On observe d’après la figure IV.17 qu’il y a un changement de la taille et de la forme de la phase .
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Fig. IV.17. Microstructures de l’alliage Sn-37Pb vieilli à 60°C pendant. (a) 10min. (b), 30min. (c) 1h, (d) 2h. (e) 3h. (f) 4h.
-On observe d’après la figure IV.18,  le début de la formation des zones.
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Fig. IV.18. Microstructures de l’alliage Sn-37Pb vieilli à 60°C pendant. (a), 5h. (b) 6h.
-On observe d’après la figure IV.19, et la figure IV.20  l’apparence des lamelles dans des zones particulières, et qui ont des orientations privilégiées. 
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                                                                                  (a)
Fig. IV.19. Microstructures de l’alliage Sn-37Pb vieilli à 60°C pendant 7h (dans deux zones différentes).
[image: image53.emf]
Fig. IV.20. Microstructures de l’alliage Sn-37Pb à 60°C pendant  8h (dans deux zones différentes).
-On observe d’après la figure IV.21  que la structure lamellaire est claire dans la plus part de la surface de l’échantillon.

Fig. IV.21. Microstructures de l’alliage Sn-37Pb vieilli à 60°C pendant 10h (dans deux zones différentes).
On note, d’après l’analyse micrographique de vieillissement à 100 et 60°C de l’alliage Sn-37Pb, que l’apparence de la structure lamellaire est pendant un temps de vieillissement de 
6h à 100°C, par contre à 60°C, est pendant 7h, Ce qui veut dire que la structure lamellaire dépend beaucoup avec de température de vieillissement. 
1..2.2.2. L’analyse par diffraction de rayons X :
On constate que les intensités et les positions des pics varient au cours des traitements de vieillissement. Ces variations sont liées aux changements microstructurales de l’alliage Sn-37Pb lors de ce traitement de vieillissement. On note aussi que les dédoublements des pics sont liés aux plusieurs radiations ; CuKα1, CuKα2, et CuKβ.
Fig. IV.22. La variation des diffractogrammes de RX de l’alliage Sn-37Pb en fonction de temps de vieillissement à température 60°C de l’alliage Sn-37Pb.
1.2.2.3. Mesures de  microdureté :
La variation de la microdureté au court de vieillissement à 60°C pendant : 10 min, 30 min, 1h, 2h, 3h, 4h, 5h, 6h, 7h, 8h et 10h est représenté dans la figure IV.23.
           On constate que la dureté augmente avec le prolongement du temps de vieillissement. Ce durcissement est lié au changement microstructural de l’alliage lors de ce traitement de vieillissement, c’est-à-dire la formation des lamelles.

Fig. IV.23. La variation de la microdureté de l’alliage S-37Pb en fonction de temps de vieillissement à température 60°C.
-On observe, d’après les courbes de microdureté de vieillissement entre 100 et 60°C de l’alliage Sn-37Pb, que la variation de la microdureté à 100°C est considérables à partir d’un temps de vieillissement de 6h, HV=13, qui correspond à l’apparitionn de la structure lamellaire, et augmente jusqu’à HV=14 à 10h, par contre à 60°C, la variation de la microdureté est considérable à partir d’un temps de vieillissement de 7h, HV=12,5, qui correspond l’apparition de la structure lamellaire, et augmente jusqu’à HV=13 à 10h.
2. Cas de joint de brasure en Sn-37Pb :
            Les figures IV.24, 26, et 27, sont des observations microscopiques des joints de brasure en Sn-37Pb, au cours d’une multitude de cycles thermiques (480 cycles thermiques) entre 0 et 100°C. Ces cycles thermiques ont pour but de voir le comportement du joint brasé lors d’une fatigue thermique de différents types de composants
2.1. Composant de type CMS :
           La figure IV.24 montre la formation des fissures après 480 cycles thermiques pour un composant de type CMS.






Fig. IV.24. La formation des fissures après 480cycles thermiques à 0°C-100°C dans un composant de type CMS. (a), avant les cycles thermiques. (b), la grandissement de (a). (c), après les cycles thermiques.
             Ces fissures apparaissent entre le composant électronique et la brasure (Sn-37PB). Ces mêmes résultats ont été observés par Berthou et al. [5] (Fig.IV.25) dans un joint de brasure SAC (Sn-Ag-Cu) après 1000 cycles thermiques.

Fig. IV.25. Défaillance de joint de brasure SAC (Sn-Ag-Cu) après 1000 cycles thermiques [5].
2.2. Composants de type traversants :
           Les figures IV.26 et 27 montrent les fissures observées après 480 cycles dans deux composants de types traversants. Ces fissures apparaissent au niveau de 480 cycles thermiques.






Fig. IV.26. La formation des fissures dans un composant de type traverasnt après 480 cycles thermiques à 0°C-100°C. (a) et (b), avant les cycles thermiques. (c) et (d), après les cycles thermiques.




Fig. IV.27. Rupture d’un composant de type traversant après 480 cycles thermiques à 0-100°C.
3. Elaboration de l’alliage de brasure Sn-0,7Cu :
      Dans cette partie d’étude nous avons essayés d’élaborer un alliage de brasure Sn-0,7Cu qui remplace l’alliage Sn-37Pb. La figure IV.28 représente la microstructure de l’alliage élaboré Sn-0,7Cu. Cette microstructure se compose de mélange de deux phases : une phase riche en Sn (régions claires), et une phase qu’est des particules intermétalliques sous formes de fibre, Cu6Sn5, (régions foncés). Cette microstructure a été déjà observée par Itamazeo T.L. Mouraa [6] (Fig.IV.27).
Fig. IV.28. Microstructure de l’alliage élaboré Sn-0,7Cu.
Dans la figure IV.29 les régions claires représentent la phase Cu6Sn5, et les régions foncées représentent la phase riche en Sn.

Fig. IV.29. Microstructure de l’alliage Sn-0,7Cu [6].
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