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Abstract

This doctoral thesis was carried out as part of a WBI scientific collaboration project
between the University of Biskra directed by Pr. Zakaria BOUMERZOUG and the
University of Mons in Belgium directed by Pr. Fabienne DELAUNOIS.

The aim of this investigation is to study the effect of time and temperature on the solid
state diffusion welding of commercial aluminum alloy 2xxx series with a pure copper
at 450°C, 475 °C, 500°C, and 525°C during holding times from 15 min to 240 min
and to propose optimal welding temperature and holding time that permit to obtain a
sound joint (defects-free and exhibiting a minimum IMCs). The main characterization
techniques were optical microscopy, scanning electron microscopy, energy dispersive
spectrometry, nanoindentation, microhardness measurements, and X-ray diffraction.
Results showed that increasing the temperature and the holding time had an effect on
the apparition of the intermetallics at the Al alloy/Cu interface. Five intermetallic
phases namely Al,Cu, AICu, Al3Cus, Al,Cuz; and Al,Cuy were identified at the
interface. The micromechanical properties of the welded joint Al/Cu alloy varied also
with the time and temperature. The nanoindentation measurements showed that the
highest values of hardness were recorded in AICu and Al;Cu,s phases. The optimal
welding parameters that permitted to obtain a sound joint were: T=500°C and
t=15min.

Résumé

Cette thése de doctorat a été réalisée dans le cadre d'un projet de collaboration
scientifique WBI entre l'université de Biskra sous la direction du Pr.Zakaria
BOUMERZOUG et l'université de Mons en Belgique sous la direction du Pr.
Fabienne DELAUNOIS.

Le but de ce travail est d'étudier I'effet du temps et de la température sur le soudage
par diffusion a I'état solide d'un alliage d'Aluminium commercial de la série 2xxx
avec du Cuivre pur a 450°C, 475°C, 500°C et 525°C pendant des temps de maintien
allant de 15 min a 240 min et de proposer une temperature de soudage et un temps de
maintien optimaux qui permettent d'obtenir un joint sain (sans défauts et présentant un

minimum d'IMCs). Les principales techniques de caractérisation sont la microscopie



optique, la microscopie électronique a balayage équipée d’une spectrométrie a
dispersion d'énergie (EDS), les tests de nanoindentation, les mesures de micro-dureté
et la diffraction des rayons X. Les résultats montrent que l'augmentation de la
température et du temps de maintien a un effet sur I'apparition des intermétalliques a
l'interface de 1’alliage Al/Cu. Cinq phases intermétalliques, a savoir Al,Cu, AlCu,
Al3Cuy, AloCus et Al,Cug, ont été identifiées au niveau de l'interface. Les propriétés
micromécaniques du joint soudé alliage Al/Cu ont également varié avec le temps et la
température. Les mesures de nanoindentation ont montré que les valeurs de dureté les
plus élevées ont été enregistrees dans les phases AICu et Al;Cu,. Les parameétres de

soudage optimaux qui ont permis d'obtenir un joint sain sont : T=500°C et t=15min.
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Introduction générale

Le soudage dissimilaire des métaux est largement utilisé dans de nombreuses
industries car il permet d'obtenir des structures slres combinant des propriétés
mécaniques élevées et un bon colt. Ainsi, les jonctions hétérogenes ont été
largement utilisées dans I'industrie en raison de leurs bonnes propriétés physiques,
chimiques et mécaniques, qui ne peuvent étre obtenues a partir d'un seul matériau.
Le fait de pouvoir souder des métaux initialement difficilement soudables dans le
but d’obtenir des joints durables et de haute résistance mécanique est en lui-méme
un défi raisonnable pour les applications industrielles. Cela peut étre réalisé en
utilisant diverses méthodes, allant du soudage par fusion au soudage a I’état solide.

Le soudage dissimilaire de I'aluminium (Al) avec du cuivre (Cu) est largement
utilisé dans les industries de I'énergie électrique, de I'électronique et de la tuyauterie.
De nombreux travaux de recherche ont étudié ces joints hétérogenes Al-Cu réalisés
par des procedés de soudage a I'état solide et de soudage par fusion afin d'optimiser
leurs propriétés et leur résistance. Les joints Al-Cu réalisés par un procedé de
soudage par fusion conduisent généralement a l'apparition de composés
intermétalliques (IMCs) fragiles, qui provoquent une rupture lors du
refroidissement. En outre, il a été signalé que l'augmentation de la résistivité
électrique des joints Al/Cu est associée a la formation de ces IMCs, qui agissent
comme une source de chaleur supplémentaire pendant la transmission du courant
électrique. Par ailleurs, la présence de défauts de soudage dans l'interface entraine
une mauvaise conductivité des joints.

L'un des avantages du soudage a 1'état solide du Cuivre avec I’ Aluminium est qu'il
peut réduire la formation et la croissance des IMCs apparaissant au niveau de
I’interface en introduisant une déformation plastique importante et en réduisant
ensuite la température et le temps de soudage. Les principaux procédés de soudage a
I'état solide sont le soudage par friction, le soudage par ultrasons, le soudage par
explosion, le soudage par laminage a froid et le soudage par diffusion, qui est un
procédé de soudage a I'état solide utilisé pour assembler des métaux similaires et
différents. Ce procédé est basé sur le principe de la diffusion a I'état solide, dans
lequel les atomes de deux surfaces métalliques solides s'entremélent au fil du temps.

Les principaux avantages du soudage par diffusion sont l'obtention de liaisons de
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haute qualité, et la possibilité de produire des joints avec une faible porosité et une
bonne continuité a travers l'interface. Il est bien connu que cing phases IMCs
d'équilibre telles que Al,Cu (8), AlCu( n2), AlsCuy ( £2), Al,Cus (8) et AlsCug ( v2)
pourraient étre formées lors du soudage par diffusion entre Al et Cu a une
température proche de 500°C.

Dans ce contexte, le présent travail vise (i) a mettre en lumiére les évolutions
microstructurales accompagnant le soudage par diffusion a I'état solide de l'alliage
d’Aluminium/Cuivre. (ii) déterminer et discuter les parametres thermocinétiques (n,
k et Q) en corrélation avec les évolutions microstructurales induites. (iii) évaluer les
propriétés micromécaniques des différentes phases IMCs (en particulier la
microdureté H et le module d’Young E). L’objectif étant de proposer les conditions
de température de soudage et temps de maintien optimales pour avoir un joint sain
(absence de pores, de défauts et minimisation des phases intermétalliques). Le
procédé de diffusion a I'état solide a été réalisé a 425°C, 475°C, 500°C et 525°C
pendant des temps de maintien allant de 15 min & 240 min. Les propriétés
micromécaniques ainsi que les évolutions microstructurales des joints soudés ont
été étudiées a l'aide d'un microscope optique, d'un microscope électronique a
balayage équipé d'une spectroscopie a dispersion d'énergie (EDS), de la diffraction
des rayons X, des mesures de microdureté, des tests de nanoindentation et d’un
microscope a force atomique.

Afin de bien mener cette étude, le présent document est scindé en deux parties :
- Une premiere partie théorique consacrée a la synthéese bibliographique, qui est
elle-méme divisée en deux chapitres :

a- Le premier chapitre qui regroupe des notions générales sur le soudage
dissimilaire d’alliage d’Aluminium avec le Cuivre en utilisant les
différentes techniques de soudage (par fusion et a 1’état solide).

b- Le second chapitre est exclusivement consacré au soudage par diffusion
de l’alliage d’Aluminium avec le Cuivre. Une attention particuliere est
donnée aux mécanismes de soudage par diffusion. Aussi, un état d’art
récent et détaille a été dressé afin de mieux mettre en évidence la
problématique sujette de ce travail ainsi que les objectifs a atteindre.

- Une seconde partie expérimentale divisée en deux chapitres :
c- Un chapitre techniques expérimentales dédié a une description tres

détaillée des différentes investigations expérimentales réalisées afin de
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répondre a la problématique et aux objectifs préalablement définis.

d- Un chapitre résultats et discussions regroupant les différents résultats
obtenus ainsi que leurs interprétations. Ceci nous a permis de proposer
les conditions optimales de soudage en terme de température et de temps
de maintien afin d’obtenir un joint de meilleurs propriétés.

Une derniére partie regroupant les conclusions générales issues du présent
travail ainsi que quelques perspectives pour de futures études clbturera ce

document.

Cette thése a ¢été réalisée dans le cadre d’un projet de coopération WBI entre
I'équipe du professeur Boumerzoug Zakaria de I'université de Biskra et celle du

professeur Fabienne Delaunois de I'université De Mons-Belgique.
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Chapitre | : Techniques de soudage : Application aux assemblages
Aluminium/Cuivre

I.1. Généralités sur le soudage hétérogene

De nos jours, la recherche de nouveaux designs permettant, soit d’assurer une fonction non
atteinte, soit d’alléger une structure, est de la plus haute importance et conduit assez souvent a
I’association de différents matériaux. Aussi, le défi consistant a assembler deux matériaux
dissimilaires est d’autant plus stimulant compte tenu du comportement différent de chaque
matériau vis-a-vis de l’autre particuliérement au niveau de la jonction. Un assemblage
hétérogéne sain est un assemblage qui a la résistance mécanique a minimum de celle du plus
faible des matériaux a assembler et une ductilité suffisante pour éviter la rupture dans la zone

de liaison.

La problématique des assemblages dissimilaires est la zone de transition entre les matériaux
et plus particulierement les composés intermétalliques qui peuvent se former. La ductilité, la
sensibilité a la fissuration et la susceptibilité a la corrosion de la zone de liaison ainsi que la
quantité de composes intermétalliques et leurs dispositions dans cette zone peuvent

déterminer la fiabilité de I’assemblage.

Des composés intermétalliques tres fragiles se forment lorsque les métaux comme l'acier, le
cuivre, le magnésium ou le titane sont soudés avec l'aluminium. Il est aussi important d’avoir
une zone de solubilité entre les matériaux a souder. Dans quelques cas, quand il n’y a pas de
solubilité entre les matériaux a souder ou bien une trop grande réactivité chimique, il est
nécessaire d’utiliser un troisieme matériau agissant comme une barriére intermédiaire
(matériau de transition), qui conférera un intervalle commun de fusion ou une limitation des

réactions chimiques ou une zone de solubilité entre les deux matériaux dissimilaires.

Les facteurs importants pour 1’assemblage dissimilaire sont les propriétés physico-
chimiques des deux matériaux a souder. Celles-ci vont influencer énormément les
caractéristiques de la zone de liaison. Ainsi, en tenant compte de ces propriétés, une large
difference de coefficient de dilatation peut générer des tensions internes dans la zone
intermétallique (associées a une grande durete et fragilité) pendant le refroidissement et
conduire a la fissuration. Aussi, les intervalles de température choisis pendant le soudage
doivent étre envisagés pour optimiser mieux la zone de continuité. Pour le soudage des
métaux avec différentes propriétés thermiques, un apport de chaleur par énergie concentrée

constitue un avantage [1].



En fonction des propriétés des couples des matériaux, les assemblages hétérogenes peuvent
étre classifiés en joints :

- avec une miscibilité partielle (ex. : Al-Cu) ;
- avec des propriétés thermo-physiques trés différentes (ex. : Ti-Tantale) ;

- qui présentent la formation des phases intermétalliques aux interfaces (ex : Al-Cu ; Al-Fe
;Ti-Al).

1.2. Problématique du soudage Aluminium/Cuivre

I1 est connu que le soudage par fusion entre les alliages d’Aluminium et le Cuivre n’est pas
faisable a cause de la formation de composés intermétalliques fragiles. Pour cette raison, le
développement d’une méthode d’assemblage dissimilaire qualitative pour 1’alliage aluminium

- Cuivre constitue un défi technique.

Pour comprendre les transformations qui se produisent dans le systeme Al — Cu, le diagramme
d’équilibre binaire Al — Cu est exploité. Les principales phases dans le systeme sont mises en
évidence sur le diagramme binaire Al-Cu (figure 1.1).
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Figure 1. 1: Diagramme binaire d’équilibre Al-Cu [2].



Généralement, il est difficile d'eviter completement la formation des phases intermétalliques
(IMCs) lorsque I’ Aluminium et le Cuivre sont assemblés, quelle que soit la méthode utilisée.
En effet, I’Aluminium et le Cuivre sont faiblement miscibles (la miscibilité maximale du Cu
dans Al est de 5,65% en poids a 548 °C, mais quand sa teneur dépasse 5,65%(poids), des
phases intermétalliques binaires a savoir I’Al12Cu, AICu, Al13Cu4, AI2Cu3 et Al4Cu9, peuvent
se former en bordure des grains. Ces précipitations sont indésirables a cause de leurs

propriétés physiques (particulierement leurs propriétés mécaniques) [3].

La caractérisation des phases intermétalliques, montre des similarités de propriétés nano-
mécaniques. Le module élastique est réduit et la dureté est élevée. Avec une forte dureté et un
module d’¢lasticité réduit, les phases intermétalliques sont malfaisantes pour 1’assemblage, et

sont la principale cause de fissuration et d’échec des assemblages [4].

1.3. Techniques de soudage

Pour souder les métaux, on peut obtenir la continuité de la matiére, soit par fusion, soit par
pression. Par fusion, la continuité s’établit au refroidissement, a partir de 1’état liquide. Le
soudage a cet ¢égard s’apparente a une opération de fonderie localisée. Par pression, la
continuité est obtenue sous un effort mécanique a une température convenable avec
déformation plastique. Le soudage peut étre considéré alors comme étant une opération de

forgeage localisée.

1.3.1. Soudage par fusion
La plupart des procédés de soudage en phase liquide ont été développés depuis la fin du
XIXe siécle puisque avant on ne disposait pas de moyens pour focaliser I'énergie de maniére a
faire fondre les métaux localement. Dans 1’industrie, le procédé le plus utilisé pour construire
des assemblages de matériaux est le soudage en phase liquide [5]. Nous allons voir comment

il est adapté pour le soudage dissimilaire Aluminium /Cuivre.

1.3.1.1 Soudage a I’arc électrique

Les techniques de soudage a 1’arc peuvent étre divisées en trois catégories :

La premiére regroupe les méthodes utilisant des électrodes enrobées. L’électrode est
constituée d’un fil a ceeur d’acier et d’un flux d’enrobage. Un arc électrique de faible voltage

mais de forte intensité fait fondre le métal de base et 1’¢lectrode (figure 1.2(a)).

-6-



Enrobage de
a ¢
I'électrod

b Tuyére

Electrode réfractaire

Systéme de Alimentation
"\“““'“"""”_ECD refroidissement ) élcclriqu?QD

clectrepe Arrivée du gaz
Meétal d'appo

Ame métallique

Vapeurs protectrices
issues de I'enrobage

/I[\\\
/“I“\\
/’l“

Gouttes métalliques

Gaz de protection
Cordon de soudure
Métal de base

Cordon de |
soudure

Zone fondue

Figure 1. 2: Schéma des procédés (a) a I’électrode enrobée (b) Le soudage a électrode
réfractaire [6].

La deuxieéme, aussi appelé TIG, s’appuie sur des €lectrodes non fusibles (réfractaires) avec
un apport de métal extérieur, 1’arc est généré entre une électrode en tungsténe non fusible et
les pieces a souder. L’apport de métal se fait de maniére externe au moyen d’une baguette
métallique. Un gaz inerte est soufflé au travers d’une buse pour éviter la présence d’oxygene

dans le métal fondu et éviter I’oxydation de 1’¢électrode réfractaire (figure 1.2(b)).

La derniére concerne la soudure a électrodes fusibles dans laquelle figure le soudage MIG et
MAG. Ces procédés (figure 1.3) sont des techniques semi-automatiques utilisant un flux
gazeux. Si le gaz utilisé¢ pour créer 1’atmosphere d’ionisation est inerte, il s’agit du procédé

MIG tandis que s’il est actif (mélange d’argon et de dioxyde de carbone généralement), c’est
le procédé MAG [6].
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Figure 1. 3: Schéma du procédé de soudage MIG/MAG [6].



L'assemblage par recouvrement de Cuivre pur et I’alliage d’Aluminium AA6061-T6 est
soudé par soudage TIG [7] et la qualité du joint est examinée a l'aide d'une image de
microstructure (figure 1.4), d'une analyse de composition et d'un test de cisaillement en

traction d'un échantillon soudé a différents parameétres de soudage.

Comme il n'y a pas de travail systématique disponible pour assembler des feuilles de Cu et
d'Al a l'aide de TIG, les travaux actuels se sont donc concentrés sur l'identification de la

procédure correcte et des parametres de processus pour obtenir une soudure de bonne qualite.
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Figure 1. 4: Image en mode BSE de la coupe transversale d’un joint Al-Cu soudé par procédé
TIG : (a) formation des intermétalliques, (b) défauts de la soudure [7].

Les conclusions suivantes sont tirées sur la base des résultats obtenus dans [7] :

e La qualité de la soudure est trés sensible a la vitesse de soudage en raison de la
diffusion thermique élevée du Cu et de la grande différence de point de fusion entre Al
et Cu.

e L'augmentation du courant favorise la fusion correcte du Cu et de I'Al, mais au-dela
d'une valeur critique entraine la formation de vides et la délamination au bord du
cordon de soudure, provoquant des fissures de solidification et une réduction de la

résistance du joint.

e Le point de fusion élevé et la forte dissipation de chaleur prés de la plaque de Cu
provoquent une solidification unidirectionnelle et la formation de grains cellulaires
prés de la plaque de Cu, alors que la couche d'IMCs formée pres de la plaque d'Al est

plus large avec une dispersion d’intermétalliques sous forme de dendrite colonnaire.



1.3.1.2. Soudage par faisceaux d’électrons
Le soudage par faisceau d'électrons utilise un faisceau d'électrons a tres haute énergie pour
produire une pénétration profonde et étroite. Les caractéristiques importantes de ce procédé
incluent la densité d'énergie €levée, qui permet de faire fondre I'espace entre deux pieces sans
probleme de distorsion. Les soudures sont normalement réalisées comme des soudures bout a
bout. Le soudage par faisceau d'électrons est souvent utilisé pour les matériaux avances et les

piéces complexes et critiques telles que les rotors de turbine.

Le canon a électrons (figure 1.5) est alimenté par une source d'alimentation haute tension
(30-175 kV), mais a faible courant (moins de 1 A). Les électrons sont accélérés a partir de
I'anode et sont focalisés et déviés par des bobines magnétiques d'une maniére similaire a celle

utilisée dans les écrans de télévision et d'ordinateur.[8]

Cathode \
Grid 'dh
Anode _| L.
Focusing cojl—ﬂ X
Deflection coil RIX
Chamber

Workpiece

——

Figure 1. 5: Soudage par faisceau d'électrons [8].

Dans le cadre de travail de Otten et al. [9], le soudage par faisceau d'électrons sur des
plaques Al-Cu est examiné (figure 1.6). L'accent est mis sur l'identification des différentes

phases et sur leur influence sur la résistance a la traction.



E Aluminium

3mm

S5mm 55mm

Figure 1. 6: Soudage par faisceau d'électrons :(a) Représentation schématique du processus
EBW , (b) Souder le c6té supérieur (¢ ) et le c6té inférieur [9].

Des soudures saines de la combinaison de matériaux aluminium-cuivre ont été réalisées par
micro-soudage par faisceau d'électrons. 1l a éte démontré que le contréle du taux de fusion des
métaux est un facteur important pour un soudage sans défaut de ces métaux dissemblables. Le
rapport peut étre contrdlé par la position du faisceau. Une déflexion de 0,4 mm sur la téle
d'aluminium permet d'obtenir une résistance a la traction de 104 MPa, ce qui est supérieur a

une soudure homogene d’ Aluminium.

L'étude des facies de rupture permet la présentation d'un mécanisme de rupture possible des
joints dissemblables AIl-Cu. Apres, La fissure commence dans des régions fortement

déformées a l'intérieur de la couche intermétallique [9].

1.3.1.3. Soudage par faisceau Laser
Un faisceau laser est orienté par un jeu de miroirs ou par fibre optique de la source vers une
téte de soudage ou il est absorbé par la surface des pieces a souder en se transformant en
chaleur. Il se forme alors un puits étroit qui se propage dans la matiere formant ainsi ce que
I’on appelle capillaire ou keyhole. Ce dernier, de diamétre a peine supérieur a celui du
faisceau, est physiquement occupé par des vapeurs métalliques ionisées a trés haute
température et ses parois sont tapissées de métal en fusion comme le montre la figure 1.7.
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Figure 1. 7: Processus de création du capillaire [10].

Différents travaux de Tobias Solchenbach et ses collaborateurs ont été mené sur le soudage
laser des joints Al-Cu (figurel.8) utilisés dans les interconnections Al/Cu au niveau des
batteries Lithium-ion,[11]-[13]. Un nouveau procédé de soudo-brasage au laser pour des
connexions Al-Cu dissemblables a été développé dans lequel la couche d'aluminium a point
de fusion inférieur est fondue et mouille la surface du cuivre. La couche de Cu reste a I'état

z X
lé.v

solide pendant tout le processus.

Al
Cu

Figure 1. 8: Schéma du processus soudage Laser [11].

lIs ont étudié les effets du vieillissement thermique sur la croissance du composé

intermétallique (figures 1.9-1.10) des interconnexions Al-Cu brasées au laser [12].
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Figure 1. 9: Schémas de la formation de composés intermétalliques lors du brasage laser et
du vieillissement thermique (a 500 °C) [12].

L'essentiel de leurs travaux sur les assemblages Al/Cu a été porté sur :

» L'effet des composés intermétalliques sur la resistance électrique de contact d'un joint
aluminium-cuivre,

* La corrélation entre les propriétés mécaniques et électriques du joint

* L'impact de la disposition du cordon de soudure sur la résistance €lectrique de contact.

cavities

Cold-weld Good weld Over-weld
Figure 1. 10: Structures des soudures obtenue par soudage Laser [13].

Zuo et al. [14] ont étudié le soudage laser continu de L'aluminium (1060) et le cuivre pur
(T2). Leur étude avait de but de caractériser les différentes zones dans les couches de
transition des joints de chevauchement en fonction de la structure métallurgique, de la
distribution de la composition, de I'épaisseur et de leur relation avec la résistance au
cisaillement. La morphologie de la fracture a également été étudiée pour déterminer quelle
zone avait une influence néfaste sur les propriétés mécaniques.

Le travail de Wang [15] décrit une technique avancée pour le soudage des métaux et la

production de composites, a savoir le soudage par choc laser (figure 1.11). Une série
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d'expériences de soudage par choc laser a été menée pour verifier la capacité de soudage des

plaques aluminium/aluminium et aluminium/cuivre

Pulsed Laser

/

Laser beam

Transparent overlay o )
yer plate

Impact angle

Back support

Figure 1. 11: Le mécanisme du soudage par choc laser [15].

L'étude a montré que le soudage par choc laser est une méthode réalisable pour souder des
métaux de petite taille avec un angle d'impact et une énergie appropriés. Il peut étre appliqué
pour souder des matériaux similaires et différents. Les observations métallographiques
montrent que l'interface pour les couples de métaux dissemblables (Al/Cu) est presque plate et

les ondes sont plus symétriques.

Le micro-soudage laser des liaisons directes cuivre-aluminium conduit typiquement a la
formation de phases intermétalliques et a une fragilisation des joints métalliques. Grace a des
métaux intermédiaires adaptés, il est possible de réduire les phases fragiles et améliorer la
ductilité de ces liaisons [16].

1.3.1.4. Soudage par Résistance
Lors d’une opération de soudage par résistance par point (Resistance Spot Welding — RSW),
les toles & assembler sont soumises a un effort entre deux électrodes et sont traversées par un
fort courant électrique pendant quelques dixiémes de seconde. L’effet Joule créé dans les toles
et aux interfaces est suffisant pour atteindre les températures de fusions des matériaux a
assembler. S’en suit la formation d’un noyau de métal fondu commun aux tdles de

I'assemblage lequel, une fois solidifié, assure la tenue mécanique de I'ensemble (figure 1.12).
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Figure 1. 12: Schéma de principe du soudage par point [17].

Une étude paramétrique a été utilisée pour étudier la faisabilité d'un assemblage Al/Cu
dissemblable par un procédé de soudage par points par résistance thermo-compensée
(figurel.13) [18]. L’étude décrit les effets des paramétres de soudage sur la microstructure et

les propriétés mécaniques du joint.

Welding _
Current Electrode
AAS5052
Copper
201 Tape

/\/\'

Figure 1. 13: Schema du procédé thermo-compensé Al/Cu RSW [18].

-14 -



Comparés aux résultats trouvés dans une étude antérieure sur l'alliage d'aluminium RSW, les
joints de soudure par points thermo-compensés Al/Cu présentent des charges de pointe
comparables a celles des joints RSW Al/Al (figure 1.14). Cependant, la ductilité des joints

Al/Cu est détériorée par la présence des IMCs.

2500 —— Al/Cu 16kA, 600ms PO
——— Al/Cu 16kA, 400ms PO
—— Al/Cu 14kA, 200ms IF
Al/Al 18kA, 200ms PO
—— Al/Al 16kA, 200ms IF

2000

1500

Load (N)

1000

500

1 " 1 " 1 " 1

0.0 0.5 1.0 15 2.0 25 3.0
Displacement (mm)

Figure 1. 14: Courbes typiques charge-déplacement des joints Al/Cu et Al/Al [18].

Les techniques de soudage par fusion présentent de nombreux inconvénients. Le processus
exige que les métaux a assembler soient chauffés a leurs températures de fusion ; puis laisses
se solidifier pour former la jonction, qui se traduit souvent par la formation excessive de
phases intermétalliques dont la plupart sont dures et fragiles, et sont donc préjudiciables a la
résistance mécanique et a la ductilité du joint [19]. En plus, le soudage conventionnel par
fusion nécessite parfois I’utilisation d’un matériau de remplissage, tel qu'une ¢€lectrode

consommable ou une bobine de fil et un gaz de protection.

Les procédés de soudage par fusion ne sont pas facilement utilisés pour souder I'aluminium au
cuivre, car les deux matériaux sont incompatibles (composition chimique, les températures de
fusion, la conductivité thermique et le coefficient d’expansion). Cependant, ils peuvent étre
soudés par des procédés a I'état solide dans lesquels la température de fusion la plus basse des

deux métaux de base a souder n’est pas atteinte.
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1.3.2. Soudage a I’état solide
Les procédés de soudage en phase solide ont été développés aprés ceux passant par une
phase liquide. Un exemple bien connu est le soudage par forgeage qui était utilisé dans la
fabrication d'armes déja dans les temps trés reculés [5]. Dans ce qui suit, une synthese des

procédés de soudage a 1’état solide les plus utilisés est donnée.

1.3.2.1. Soudage par friction malaxage
Le soudage par friction malaxage (FSW) consiste a pousser un outil de filage rotatif non
consommable & travers une interface de contact. La chaleur de frottement et la viscosité
générée par l'outil ramollit suffisamment la zone de soudure pour que le matériau puisse étre

agité et mélangé (figure 1.15).

Right-hand
thread

Figure 1. 15: Schéma de principe du soudage FSW [20].

Les premiers efforts de développement du FSW se sont concentrés sur le soudage des
alliages d'aluminium et de magnésium, car ces alliages sont généralement plus difficiles a
souder par les procédés de fusion conventionnels. Aujourd'hui, de nombreuses applications de
la technologie FSW sont utilisées dans une variété d'industries allant de l'aérospatiale a
l'automobile [21], [22]. Depuis les premiers travaux effectués sur les alliages d'aluminium, le
soudage par FSW d'autres matériaux tels que le titane, I'acier inoxydable, I'acier au carbone, le
laiton et le cuivre a été réalisé avec succes [22], [23] et certaines applications industrielles de

ces materiaux font leur apparition [22]. Certaines des recherches les plus récentes en matiére
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de soudage par FSW portent sur le soudage de matériaux dissemblables tels que I'aluminium a

I'acier, le titane & I'acier inoxydable et I'aluminium au cuivre [20], [24]-[29].

1.3.2.2. Soudage par ultrason
Il s’agit d’un procédé de soudage a froid en phase solide ou les atomes des surfaces a
assembler se combinent entre eux sous l’effet de forces d’attraction interatomiques induites
par les vibrations ultrasonores. Le procédee et ces eléments importants sont schématisés sur la
figure 1.16. Ce procédé permet 1’assemblage homogene et hétérogene des métaux de faibles

épaisseurs ainsi que celui des matieres plastique [30].

a) effort
sonotrode  amplyficateur  trangducteur
vibrations /
<l] 7

[

|
N

Nenclume

Figure 1. 16: Soudage par ultrasons :a) schéma du procédé b) machine de soudage [31].

Le but d’ étude de Satpathy [32] est d'améliorer la soudabilité des métaux dissimilaires Al-
Cu par la variation de différentes conditions de surface. En outre, les effets des conditions de
soudage sur 1’adhérence et I’évolution microstructurale de l'interface du joint sont également
étudiés.

Balasundaram et al. [33] ont réalisé des jonctions Al-Cu avec et sans intercalaire de zinc

(Zn) pour étudier les propriétés microstructurales et mécaniques des joints de soudure afin

d'analyser I'effet de I'intercalaire de Zn.

Par contre, I’objectif des études de Ni et al. [34], [35] est d'améliorer les performances des
joints USWed Al/Cu en ajoutant une couche intermédiaire de particules Al 2219 entre les

métaux de bases, d'évaluer la microstructure (figure 1.17) et les propriétés mecaniques des
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joints USWed Al/Cu fabriqués avec différentes énergies de soudage, puis identifier les

parametres USW avec une résistance optimale du joint.

Pure Cu

Pure Cu g © Pure Cu?

Figure 1. 17: Images SEM agrandies de coupes transversales de joints USWed Al / Cu avec
une couche intermédiaire Al2219 placée entre les surfaces de contact (a) 600 J; (b) 900 J; (c)
1200 J; (d) 15007 ; (e) et (f) montrent 1’agrandissement des zones cadrées en (d)

1.3.2.3. Soudage par impulsion magnétique

La figure 1.18 présente le principe de I'impulsion magnétique appliquée au soudage par
superposition de deux tubes concentriques. Le courant variable de la décharge créé un champ
magnétique variable B a I'intérieur de la bobine et c'est la variation de ce champ magnétique B
qui est a l'origine du processus de soudage, puisque cette variation induit un courant
s'opposant a la cause de son origine dans le tube extérieur qui est conducteur. Ce courant
induit génére une force volumique ou force de Lorentz dans le tube. Ces forces sollicitent
mécaniquement le tube et le propulsent sur le tube intérieur (figure 1.19). La vitesse, et donc
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la force de I'impact, en plus d'autres facteurs vus ultérieurement permettent que le soudage ait

lieu. Il s'agit donc bien d'une impulsion d'origine magnétique [36].

urrent

During the Pulse After the Pulse

. . T
Induced currene
‘ . ’ - | F _

i B bbb d

Magnetx feld

9999

Figure 1. 18: Principe électro-magnéto-mécanique de la machine MPS [36].

Figure 1. 19: Déplacement du tube, extérieur sous I'impulsion du champ magnétique régnant
dans la bobine [36].

Raoelison et al. [37] ont établi une étude comparative entre les paires soudées par
impulsions magnétiques Al/Al et Al/Cu. Ils ont constaté que l'association Al/Cu réduit
significativement sa soudabilité en raison des phénomenes suivants :

(1) formation d'un tourbillon interfacial (figure 1.20) favorisant les microfissures.
(2) une rupture d'interface par fragmentation ou propagation de macrofissures le long de

l'interface.
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B i A Cu
copper swirling and |
vortex formation

(b)

Figure 1. 20: Développement typique de vortex pour une interface
Al/Cu,(b) La formation en spirale du flux de cuivre [37].

Le travail préliminaire de Marya [38] a démontré que I'aluminium et le cuivre pouvaient
étre soudés par impulsion électromagnétique. L'interface de soudure était ondulée et donc

adaptée a un emboitement mécanique.

La contribution de Oliveira [39] est une tentative de clarifier I'influence des paramétres de
processus sur la résistance des joints et la morphologie de l'interface pour les paires Al-Cu
(figure 1.21).

Figure 1. 21: microstructures MEB de I’interface Al-Cu soudé par MPW [39].

Des soudures réussies peuvent étre réalisées par MPW avec la combinaison de differents
parameétres de processus. La résistance des soudures Al/Cu a été étudiée par des essais de

compression.

1.3.2.4. Soudage par explosion
Le soudage par explosion (figure 1.22) est une méthode de soudage spéciale pour raccorder

deux types de métaux différents avec une explosion contrélée. Cette explosion génere une
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grande pression entre les plaques métalliques. Les métaux fusionnent alors au niveau

atomique [40].

Explosive Charge d'explosif

‘_ Meétal soudée
Distance
= Meétal de base

- Jet
Soudage

Figure 1. 22: Schéma du procédé de soudage par explosion [40].

Dans le travail de Hoseini Athar [41], les critéres de soudabilité qui doivent étre respectés
pour obtenir de bonnes soudures ont été calculés pour les joints aluminium-cuivre. Différentes
morphologies de I’interface de soudage (droite, ondulée et couche fondue) ont été obtenues en

changeant les parameétres de soudage (figure 1.23).

Figure 1. 23: Morphologie de I'interface Al-Cu pour différents rapports d'explosivité : (a)
R=1, (b) R=1.4, (c) R=1.6 and (d) R=2.2

Les résultats des essais de traction-cisaillement indiquent que la résistance (ou I'adhérence)
des joints soudées augmente avec le taux d'explosivité. Cependant, la résistance au

cisaillement diminue lorsque le rapport d'explosivité dépasse R=2,2 en raison de la formation
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d'intermétalliques fragiles a l'interface. Ces connaissances peuvent étre utilisées pour établir

une relation entre la microstructure et les propriétés dans le processus de fabrication.

Loureiro et al. [42] ont étudié I'influence du taux d'explosivité et du type de sensibilisateur
sur la qualité des soudures explosives entre des plaques en alliage de cuivre et d'aluminium.
Les soudures ont été réalisées selon une configuration de joints partiellement superposés a
I'aide d'un explosif a émulsion (EE) avec deux sensibilisateurs différents, des microsphéres de
verre creuses (HGMS) (figure 1.24.(a)) et des spheres de polystyrene expanseé (EPS) (figure
1.24.(b)). Des soudures avec une surface améliorée ont été obtenues en utilisant le
sensibilisateur HGMS.

Figure 1. 24: Morphologie de la surface soudée avec des sensibilisateurs de type: a) HGMS ;
b) EPS [42].
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Les soudures présentent une excellente résistance a la traction et au cisaillement, ce qui les

rend aptes a transférer des charges de traction.

Dans I’étude de Yanniwei et al. [43], I'évolution de la microstructure et l'analyse des
défaillances de l'interface aluminium-cuivre des tétes conductrices cathodiques (figure 1.25)
produite par soudage explosif lors de leur utilisation ont été étudiées.

Unused joint

Figure 1. 25: Les morphologies macroscopiques de la téte conductrice cathodique inutilisées
et utilisées a des moments différents [43].

La défaillance de la téte conductrice de la cathode aluminium-cuivre est attribuée a la

détérioration de la microstructure et a la corrosion sur le bord de la surface de contact.

1.3.2.5. Soudage par diffusion
Le procédé de soudage par diffusion (Diffusion Bonding (DB)), une variante des procédés
de soudage en phase solide, est utilisé lorsque la zone de réaction ne contient pas d’interface a
la fin du procédé et les propriétés du joint sont les plus proches possible de celles du matériau

de base.

Le processus de soudage par diffusion (figurel.26) consiste a mettre en contact deux
matériaux par application d’une force fixe ou variable a une température fixe en dessous du

point de fusion sans déformation macroscopique ni mouvement des deux piéces a souder. La
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température d’assemblage ne dépasse jamais la température de fusion du matériau le plus

fusible et est généralement comprise entre 0,7 a 0,8 Ty [44].

Enceinte & vide ou &
atmosphére contrélée

= = 1
‘erin supérieur
| de compression
- |
@ @ Source de chaleur
O O 5 Soudage par diffusion
‘erin inférieur
I de compression

Figure 1. 26: Schéma de principe du soudage par diffusion [45].

Les travaux portés sur le soudage par diffusion des joints Al-Cu sont détaillés dans le chapitre

suivant (section 11.2)

I.4. Avantages et inconvénients du soudage par diffusion

Le soudage diffusion présente plusieurs avantages par rapport aux procédés de soudage

conventionnels comme le brasage ou le soudage par fusion[46]-[49] :

L’absence de discontinuités microstructurales liées a une zone fondue (ou affectée
thermiquement). De plus, la structure est chauffée dans son ensemble ce qui limite les
problémes liés aux gradients thermiques (contraintes résiduelles, retraits...) ;
L’assemblage de structures complexes comme les échangeurs de chaleurs : soudage de
grandes interfaces inaccessibles, faibles épaisseurs de matiéres disponibles ;
L’assemblage de matériaux difficiles a souder par d’autres méthodes
(céramique/métal, superalliages ODS...).

Un soudage possible sur de grandes surfaces, permettant généralement d’obtenir une
bonne tenue mécanique des interfaces par rapport a un soudage local.

Il peut produire des soudures dans lesquelles il n'y a pas de porosité ou de
discontinuité a travers l'interface. En conséquence, les soudures ont une durée de vie,
une qualité et une fiabilité accrues.

Les joints conservent les mémes propriétés mecaniques et physiques que les matériaux

de base en sélectionnant les variables appropriées du processus de soudage.
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La déformation du composant est maintenue a un niveau minimal, mais parfois, un
Iéger usinage est nécessaire.

Elle ne nécessite pas d'électrodes, de soudures, de fils de qualité spéciale ni de
fondants.

Le produit final ne prend pas de poids comme c'est le cas pour les composants soudés

ou brasés.

En revanche, de par son cott, le développement du procédé a I’échelle industrielle est lent et

des inconvénients subsistent[46]-[48] :

Un vieillissement thermique de toute la structure lors des cycles de longues durées
(augmentation irréversible de la taille de grain pour les aciers austénitiques, apparition
de phases non souhaitées...) ;

Un contréle important de la qualité des états de surface. La pollution par des
poussiéres ou des oxydes est néfaste pour la tenue mécanique [50]. Des traitements
chimiques et mécaniques de la surface sont parfois requis préalablement afin d’assurer
un état de surface optimal pour le soudage-diffusion.

Le colt d'investissement augmente avec la taille du composant car une plus grande

taille de la chambre a vide est nécessaire.

11.5. Applications du soudage par diffusion

Bien que le soudage par diffusion soit une méthode de soudage spéciale, ses applications

potentielles ne doivent pas étre sous-estimées par les autres technologies de soudage. Il est

principalement utilisé dans les applications suivantes [51], [52] :

Dans les industries aérospatiale, nucléaire et électronique.

Pour la fabrication de nids d'abeille, de moteurs de fusées, de composants de turbines,
éléments structurels, composites et stratifiés.

Il est développé a des fins commerciales pour la création d'échangeurs de chaleur
compacts a haute performance.

Dans le domaine de la micro-électronique pour le collage de dissipateurs thermiques
de dispositifs de puissance.

Dans l'industrie des capteurs, il est utilisé pour la fabrication de capteurs d'analyse de
I'oxygene utilisés pour surveiller les concentrations d'oxygéene dans I'atmosphére des

usines de traitement métallurgique.
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Chapitre I

Soudage par diffusion a
I’état solide de

I’ Aluminium/Cuivre



Chapitre II : Soudage par diffusion a I’état solide de I’ Aluminium/Cuivre

Nous avons essayé dans le chapitre précedent de proposer une présentation succincte des
différents types de soudage (par fusion ou a [’état solide) en nous intéressant plus
particulierement au soudage hétérogéne Al/Cu. Dans le présent chapitre, nous nous étalerons
avec plus de détails sur le soudage par diffusion de I’assemblage Al/Cu. On se focalisera
principalement sur les changements microstructuraux induits lors du soudage tout en dressant

un ¢état d’art détaillé des différents travaux ayant traité ce type d’assemblage.

I1.1. Principe et parameétres de soudage par diffusion

11.1.1 Généralités

Le procédé de soudage par diffusion est une technique de soudage en phase solide étudiée
depuis le début des années 1960. C’est un procédé d’assemblage qui a 1’avantage, de par les
mécanismes physiques mis en jeu, de ne pas présenter de fusion locale, et peut donc
surmonter Certaines problématiques liées a la présence d’une zone fondue (ZF) ou affectée
thermiquement (ZAT), inhérente a d’autres techniques de soudage plus classiques (soudage a
I’arc, brasage, soudage par friction linéaire...). Cette technique permet en outre I’obtention de
joints homogeénes ou hétérogenes, sur des grandes surfaces et avec des orientations de joint
quelconques, particuliérement résistants, y compris avec des matériaux réputés insoudables
entre eux (aciers et alliages de Cu, Ti, Zr...). Ce résultat est obtenu grace a I’effet conjugué de
la pression isostatique et de la température. La possibilité d’appliquer une forte pression et
ainsi de réduire la température de soudage, garantit 1’obtention d’une microstructure fine et
I’absence de déformation massive. Une bonne homogeénéité microstructurale est obtenue

puisque c’est I’ensemble de la piece qui est traité thermiquement.

En raison de la lourdeur du processus et du co(t tres élevé, cette technique de soudage n'est
utilisée que pour les piéces a forte valeur ajoutée. Aujourd'hui, il est fréqguemment utilisé dans
les applications pétroliéres, la construction aérospatiale et, plus récemment, dans le domaine
nucléaire. A titre d'exemple dans I'industrie nucléaire, la technologie a fait ses preuves pour
fabriquer des piéces assemblées du support de blindage [1] et de la premiére paroi [2] pour le

réacteur ITER (Réacteur expérimental thermonucléaire international).

-30 -



11.1.2. Présentation du procédé de soudage par diffusion

Le soudage-diffusion est une technique de soudage en phase solide permettant d’assembler
deux matériaux, différents ou identiques. L’application de pressions (typiquement 0,2 a 0,9
oy, avec oy la limite d’¢élasticité la plus faible des deux matériaux) et de températures €levées
(0,6 & 0,9 Ty, avec T la température de fusion la plus faible des matériaux) crée une
déformation viscoplastique des aspérités de 1’interface et une diffusion atomique autour des
cavités formées. Ces mécanismes menent a la disparition des pores puis a la jonction des
interfaces. La figure 2.1 illustre les étapes successives de la formation d’une interface soudée-

diffusée.

ANNN=

1717711

Figure 2. 1: Représentation schématique des différents stades du soudage par diffusion d’un
assemblage homogéne [3].

Etape 1 : La mise en contact des aspérités de surface entraine localement une déformation
plastique instantanée qui augmente la surface de contact entre les matériaux. Il en résulte un
réseau de cavités connectées.

Etape 2 : Au cours du temps, les mécanismes de fluage et de diffusion diminuent la taille des
cavités et les rendent sphériques. La tortuosité du réseau de cavités augmente jusqu’a créer
une porosité fermée, isolant les cavités les unes des autres.

Etape 3 : Les dernieres microcavités sont éliminées par diffusion et/ou fluage selon les

matériaux. Les grains croissent et franchissent I’interface qui tend a disparaitre.

Ce schéma doit toutefois étre considéré avec précaution. En particulier, le contact entre les
deux toles présenté sur la figure 2.1(a) ne s’établit que si la planéité des surfaces est
suffisante. Dans le cas contraire, des zones de non-contact peuvent subsister tant que les jeux
macroscopiques n’ont pas été éliminés par la déformation du matériau. Par ailleurs, le
franchissement de I’interface par les joints de grains n’est pas systématique comme présenté

sur la figure 2.1(c) et dépend essentiellement de 1’efficacité du nettoyage au préalable des
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surfaces avant soudage. Ce procéde nécessite donc une bonne préparation de surface en

termes de rugosité, de décapage et de dégraissage.

I1.1.3. Mécanismes physiques de formation de I’interface

Les phénomeénes mis en jeu pour former une phase par réaction a 1’état solide sont la
germination, la réaction aux interfaces et le transport de la matiere a travers la phase formée.
La formation d’une nouvelle phase peut étre divisée en deux étapes distinctes, la germination
et la croissance. Généralement, la formation de ladite phase a lieu au niveau de I’interface par
germination hétérogene. Dans le cas ou la formation de la nouvelle phase est régit par la
diffusion a travers I’interface, la germination peut étre considérée se produisant au niveau de
I’interface conduisant a une saturation des sites. Ainsi, seul le phénoméne de croissance
(diffusion en volume et mobilit¢ de I’interface) est celui qui gouverne la formation de la

phase.

I1.1.3.1. Croissance d’une seule phase
Un couple de diffusion simple est réalisé en mettant en contact deux échantillons semi-
infinis d’éléments purs A et B. I’interaction des deux ¢éléments méne a la formation d’une
structure en multicouches dans la zone de réaction, soit a I’interface A/B. Théoriquement, ces
couches correspondent a toutes les phases présentes a 1’équilibre a la température de

I’expérience, donc données par le diagramme de phases [4].

Considérons un couple de diffusion constitué de deux corps purs hors équilibre en contact A
(o) et B (B). Supposons qu’il n’existe qu’une seule phase intermédiaire stable y & une
température donnée To.

La figure 2.2 illustre la réaction a I’état solide de ce couple de diffusion. La partie de droite
représente le diagramme de phase du systeme binaire AB et la partie gauche montre la
variation de la concentration de I’élément A dans les différentes phases a et § correspondent
aux solutions solides A et B contenant respectivement 1’élément A et B.

Prenons I’exemple d’une phase intermétallique A,Bq () qui se forme a partir d’un métal pur
A déposée sur un substrat B. La croissance A,Bq nécessite trois étapes [5].

* La création d’une interface supplémentaire

* La diffusion de A (ou B) a travers ApBq
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* La réaction chimique entre A et B aux interfaces A / AyBq et ou A,By/B qui conduit a la
formation du composé intermédiaire :

pA +qB = AyBq

A Ty
N,
v >
................................... : ol
o |
=] ]
= ]
~ '
Lo | R PRSRETISIRY PSPPSR
2 5 v Liquide
g :
= Tt i
o 1
= :
- B 5
P — ; """ s >
Epaisseur Température

Figure 2. 2: Profil de concentration de I’élément A (partie gauche) prédit par le diagramme
de phases (partie droite) pour le couple A/B aprés traitement thermique a une température To.

Au début de la réaction, I’épaisseur de la phase A,Bq est petite, I’élément A (ou B) est
toujours disponibles aux deux interfaces. La croissance A,Bq est donc uniquement limitée par
la capacité des interfaces a former le nouveau composé. L’épaisseur e (t) de la phase ApBg

augmente linéairement avec le temps selon la formule suivante :

e(t) = k.t

Ou K, est une constante caractéristique de réaction (cm.s™), «e» I’épaisseur de la phase

(cm) et «t» letempsen (s).

Au fur et a mesure que 1’épaisseur augmente, la distance que les atomes A et B ont a
parcourir avant d’atteindre I’interface ou a lieu la réaction est de moins en moins négligeable.
La croissance d’ApBq n’est plus limitée par la réactivité interfaciale mais par le nombre
d’atomes qui atteignent cette interface. L’épaisseur € (t) de la phase AyBq suit une loi en/t

caractéristique d’un phénoméne par la diffusion [6].

e?(t) = kyt
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OU Kg est une constante caractéristique de diffusion (cm.s™), «e» 1’épaisseur de la phase
(cm) et « t » le temps en (s).

La croissance de la phase formée suivant la normale a la surface se fait par deux processus,
la diffusion d’au moins un élément a travers la couche et la réaction a 1’autre interface. C’est
le processus le plus lent qui sera limitant et définira la cinétique de croissance.

Au début de la réaction, la croissance est généralement limitée par la réaction a I’interface et
I’épaisseur de la phase en croissance est linéaire avec le temps. Au fur et a mesure que
I’épaisseur augmente, la distance que les atomes A et B ont & parcourir avant d’atteindre
I’interface ou a lieu la réaction est de moins en moins négligeable. La croissance de la phase
n’est plus limitée par la réactivité interfaciale mais par le flux d’atomes au travers de la phase.
L’¢épaisseur de la phase suit alors une loi en racine du temps caractéristique d’un phénomene

limité par la diffusion. C’est la croissance « linéaire-parabolique ».

11.1.3.2. Croissance simultanée de deux phases

Prenons maintenant le cas d’une croissance simultanée de plusieurs phases en équilibre
dans un couple de diffusion AB. Dés que nous avons deux phases qui croissent
simultanément, la situation se complique car la cinétique de croissance de chaque phase
dépend non seulement de ses propres caractéristiques (cinétique de réaction, coefficient de
diffusion) mais aussi des caractéristiques de toutes les autres phases présentes dans le couple
de diffusion A/B [5]. Afin de simplifier le systéme, limitons nous au cas ou deux phases (A.B
et AB) se forment simultanément. En supposant que, seule 1’espéce A est mobile dans un
couple de diffusion A/B, les flux de I’espéce diffusante a travers les phases A,B et AB sont
respectivement J# et /4 ; ei(t) et ex(t) sont respectivement les épaisseurs des phases A;B et
AB (figure 2.3).
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Figure 2. 3: Représentation schématique de la croissance simultanée de deux phases A2B et
AB par réaction a I’état solide entre deux éléments A et B

Dans ce systeme, la croissance de la phase A;B se produit a I’interface A,B/AB par la
diffusion de I’¢lément A a travers la phase A;B puis par sa réaction avec AB.

La phase AB croit quant a elle aux deux interfaces A,B/AB et AB/B. En effet, a la premiere
interface, le composé A,B se dissocie pour former AB en libérant un atome de A qui diffuse
jusqu’a la seconde interface avec un flux pour réagir avec 1’élément B et former AB.
Autrement-dit la formation de la phase A;B est régie par les deux réactions suivantes :

VEs

A+ AB —— > A,B (Formation)
J3 .
A B———> A+ AB (Consommation)

Et la formation de la phase AB est régie par les réactions suivantes :

3

A)B——— A+ AB (Formation)
J3 .
A+B—AB (Formation)
A :
A+ AB — A,B (Consommation)

On en déduit donc les equations donnant la variation des taux de croissance des deux phases

A,B et AB formées simultanément :

deq
dt

A A
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de

=2 -t

e1,8; sont respectivement les épaisseurs des deux phases A,B et AB.

Nous constatons d’apres les équations précédentes que la variation de 1’épaisseur de chacune
des phases (A;B, AB) dépend des deux flux j{ et 2 . Il y aura autant de facteurs que de
phases en formation simultanée. Ceci montre le couplage qui existe entre les taux de

croissance des différentes phases qui se forment simultanément.

11.1.3.3. Formation séquentielle de phases

Le probleme de la croissance séquentielle a été abordé par plusieurs auteurs [7], [8]. La
formation séquentielle est expliquée par une instabilité cinétique due a une compétition entre
les vitesses de réaction aux interfaces et la diffusion dans les phases en croissance [5].
L’instabilité cinétique peut étre présentée de la fagon suivante : lorsque deux phases croissent
simultanément, le taux de croissance d’une phase donnée ne dépend donc pas uniquement des
caractéristiques propres de cette phase mais des caractéristiques de toutes les phases formées.
Supposons gque chague phase ait une croissance linéaire parabolique, on peut imaginer une
situation dans laquelle le flux de la phase 1 est limité par un processus de diffusion tandis que
celui de la phase 2 est contrdlé par le taux de réaction. On a alors Ji=a/e; et J,=R, (R, est
proportionnel au temps de la réaction).

deq
dt

a de a
x=—R, et =2« 2R, — —
el dt e

La phase 2 commencera a croitre quand :

d€2
dt

>0 Cest-a-dire lorsque e; > —

2
Cela définit une épaisseur critiqgue que la phase 1 doit atteindre avant que la phase 2 ne
commence a se former. Cette épaisseur est donc fixée par le taux de réaction de la phase 2 et
par la capacité de diffusion dans la phase 1, est du méme ordre de grandeur que 1’épaisseur du
film, le film métallique est alors consonné completement avant que les autres phases ne

croissent ce qui conduit a une formation séquentielle. [9]
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11.1.4. Influence des parametres de soudage

Les conditions opeératoires du cycle de soudage (état de surface, atmosphére, température,
pression et temps de palier de soudage) sont des parameétres essentiels pour le soudage par
diffusion.

Pour créer un joint de haute qualité, il est nécessaire de bien nettoyer les deux surfaces
métalliques qui sont soudées ensemble. Le processus de nettoyage permet egalement
d'éviter toute oxydation supplémentaire des métaux pendant le collage. Ensuite, la chaleur
est appliquée aux matériaux a une température prédéterminée. Il est nécessaire de s'assurer
que le processus est maintenu a cette température pendant une période déterminée jusqu'a ce
qu'il passe a I'état plastique. Ensuite, une pression suffisante est appliquée pour créer une
soudure par diffusion solide. Il faut également s'assurer de la stabilité du vide ou de
I'atmosphere protectrice pendant le processus. En fait, pour réaliser un joint de haute qualité
entre deux matériaux hétérogeénes, il faut d'abord effectuer plusieurs tests avec le matériau
choisi afin de déterminer les parameétres de soudage appropriés pour la soudure par

diffusion.

11.1.4.1. Etat de surface

La hauteur et la fréquence des aspérités de surface définissant le joint déterminent I'étendue
du contact initial avec la surface et influencent ainsi le taux de collage. Il est nécessaire
d'éliminer les contaminants et les oxydes de surface avant le collage, car ils persisteront dans
les joints ou devront étre éliminés par solution au fur et a mesure du collage. Par conséquent,
il faut des températures et des pressions comparativement plus élevées pour coller les alliages
a base d'aluminium que les alliages a base de cuivre [10].

a. Larugosité

La surface réelle des métaux présente une rugosité irréguliere, ceci donne lieu aux vides
résiduels que 1’on observe a ’interface du joint [11].

He et al. [12] ont mis en évidence I’influence de 1’état de surface sur la performance de la
soudure en soudage par diffusion a haute pression (HPDB) des alliages de titane avec ’acier
inoxydable austénitique avec un intercalaire en aluminium. Ils ont conclu que la performance
mécanique des jonctions était plus appréciable quand 1’état de surface comprenait des
rugosités plus faibles. La figure 2.4 représente 1’effet de la rugosité de surface sur la charge a

la traction des éprouvettes soudées.
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Figure 2. 4: Effet de I’état de surface sur la contrainte de traction du couple Ti/ Acier inox
[12].
La force de la liaison par diffusion peut également étre affectée par les conditions de
surface. Il existe des couches adsorbants (huile, graisse, poussiére, saleté, rouille, peinture,
etc.) sur les surfaces, qui doivent étre éliminées. Ces couches empéchent un contact suffisant

entre deux surfaces en contact. Par conséquent, la qualité du joint peut étre réduite [13].

b. Les couches superficielles d’oxydes

En pratique, outre 1’aspect géométrique (présence des aspérités) des surfaces des solides,
elles sont toujours couvertes de couches trés adhérentes d’oxydes issus des gaz absorbés,
d’eau et d’autres substances (aspect physico-chimique), lesquelles il faut s’en débarrasser
pour assurer une jonction saine et résistante.

Effectivement, les couches superficielles d’oxydes des alliages d’aluminium ont tendance a
se former immédiatement apres leurs éliminations par des moyens mécaniques ou chimiques.
Ceci entrave la migration des atomes a travers l’interface et retarde 1’établissement des
liaisons métalliques a son niveau. D’apres Jouffrey et al. [14], une certaine rugosité de surface
plus au moins élevée favorise la rupture des oxydes superficiels par déformation plastique des
aspérités de I’aluminium.

Par ailleurs, Latouche et al. [15] dans leur étude menée sur I’effet de certains paramétres
opératoires sur le soudage par diffusion de 1’alliage d’aluminium A2017, indiquent qu’aux
faibles températures de soudage, la résistance du joint est autant plus élevée que la rugosité
des surfaces 1’est. Ils attribuent ces résultats a I’apparition de contraintes locales plus élevées.

Alors que qu’au-dela de 550°C, 1’état de surface ne semble plus affecter la résistance du joint.
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Certaines méthodes, autres que le polissage mécanique conventionnel, ont été proposées pour
rendre moins nuisible la présence des oxydes de surfaces. Une premiére méthode consiste a
I’application au niveau de I’interface d’une vibration ultrasonique qui provoque la rupture et
la dispersion des oxydes de surfaces.

Une deuxiéme consiste a appliquer une pression importante jusqu’a une certaine température,
et la diminuer au fur et & mesure que la température augmente. C’est le soudage diffusion
dynamique. Ce procédé¢ permet de réduire considérablement la durée de 1’opération et les

oxydes de surface, ce qui conduit a une amélioration des performances mécaniques [16].

On peut dire, que la résistance du joint soudé est déterminée d’une part par la rugosité des

surfaces en contact et d’autre part par I’élimination des oxydes de surfaces.

11.1.4.2. La température

Dans le processus de réalisation d’une soudure par diffusion, la température a un réle
crucial, celui de gouverner le comportement et le mouvement coopératif des atomes dans le
réseau cristallin. Pour arriver a rompre les liaisons interatomiques, il faut fournir une énergie
au moins égale a celle de I'énergie de cohésion du réseau. L'effet quantitatif de la température
sur la diffusion des atomes suit une loi d’Arrhenius, il est évident que les processus de
diffusion varient exponentiellement avec la température. Par conséquent, un trés petit
changement de température affecte de maniére significative le processus de diffusion [17],
[18]. De ce fait, plusieurs auteurs [19], [20] ont proposé des températures de soudage allant
de 0,5 a 0,8 de la température de fusion (Tf) du matériau.

L’effet de la température est étroitement 1ié a la contrainte d'accostage. Pour pouvoir rompre
les liaisons interatomiques il faut que le contact physique réalisé permet aux atomes situés de
part et d'autre de l'interface soit suffisamment rapproché pour que les forces d'attractions
entrent en jeu.

Cependant, l'augmentation de la température ainsi que la contrainte doivent étre choisis en
prenant en compte les propriétés physicochimiques des matériaux, afin d’éviter des
déformations rédhibitoires des picces soudées. A titre d’exemple, I'aluminium est un matériau
qui flue a des températures modestes provoquant des déformations inacceptables [15]. La
connaissance des températures de transformation (fusion, transformation allotropique,
recristallisation) permet de déterminer, en fonction des matériaux a souder, le domaine de

température le plus adequat pour le maintien isotherme.
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Outre les transformations de phases, les coefficients de dilatation thermique dans le cas de
soudage hétérogene, ont un role déterminant lors de déroulement ou de I’achévement du
processus. L’importance du role des écarts existant entre les coefficients de dilatation des
deux matériaux a souder est aussi tres variable selon les configurations géométriques des
assemblages. A titre figuratif, ce facteur dans le soudage plan sur plan, ne jouera un réle
déterminant qu’aprés soudage, pendant le refroidissement, en induisant des contraintes
résiduelles notamment a I’interface. Celles-ci sont d’autant plus néfastes que les phases
formées dans la zone de diffusion sont plus fragiles. Alors que le soudage de deux pieces
cylindriques concentriques (emboitées), le probleme est délicat en ce qui concerne
I’établissement du contact physique sur toute la surface a souder. Il est peut étre judicieux
dans ce cas de réaliser un emboitement tronconique, si la piéce qui a le plus grand coefficient
de dilatation est placée a I’extérieur, un effet de frettage se produit au refroidissement,

renforcant la liaison. Cette configuration a été adoptée par J.Y.Blanc et al. [20]

11.1.4.3. Le temps de maintien

L’¢établissement d’une soudure par diffusion s’effectue en trois stades temporels-thermique :
(1) elévation de la température selon une vitesse déterminée ; (2) temps de maintien isotherme
a une durée définie et (3) refroidissement a une vitesse donnée. Pour ce travail de thése, nous
allons prendre en considération uniquement le temps de maintien isotherme. Ce facteur,
détermine la résorption des éventuels défauts de contact, 1’élimination des oxydes et la
coalescence de l’interface. Les mécanismes intervenant lors d’une soudure par diffusion
dépendent du temps et de la température. Pour une diffusion unidirectionnelle la distance
moyenne parcourue par un atome s'exprime par la relation suivante :

X =KDt
Ou X : la distance moyenne parcourue par un atome exprimée en pum.
K : une constante.
D : coefficient de diffusion (cm?%s).
t : temps de diffusion en s.

En pratique, le temps de maintien isotherme est fonction aussi des deux autres parameétres
opératoires, la pression et 1’état de surface. Le temps, doit étre a la fois suffisant pour
permettre 1’élimination compléte des cavités par écoulement de matiére par déformation
plastique des aspérités et la dissolution des couches d’oxydes en volume par transfert de

matiére par diffusion.
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D’aprés blanchet et al. [21], dans certains cas, la prolongation du temps de soudage se
traduit par une fragilisation, notamment lorsque des composés intermétalliques se
développent.

En effet, Devers et al. [16] dans leur étude caractérisation mécanique et microstructurale de
jonctions réalisées par soudage diffusion dynamique, montrent qu’au niveau des performances
mécaniques, un temps isotherme de 60s a 950°C, permet d’obtenir une résistance a la traction
de 285MPa. Une augmentation de la durée isotherme induit une diminution de la résistance a
la traction des assemblages. L’auteur et ces collaborateurs I’ont attribué vraisemblablement a
une croissance de 1’épaisseur des composés et donc I’accroissement de la taille des phases
intermétallique.

Perona et al. [22] confirment cette hypothése et prétendent que c¢’est uniquement dans le cas
de faibles épaisseurs, de I’ordre de 4 a Sum, des couches formées a I’interface ou 1’on peut
obtenir le maximum de résistance des joints, car les composés intermetalliques sont réduits a
des quantités négligeables.

Tandis que, les soudures par diffusion effectuées sur des matériaux mutuellement
compatibles, les meilleurs résultats de résistance sont en bonne corrélation avec le temps de
maintien isotherme. En effet les courbes relatives a 1’allongement a la rupture par traction de
la liaison entre Zr-Ta étudié par Veyrac et al. [23] mettent en évidence une nette évolution de
la qualité des jonctions en fonctions de la durée de soudage, en particulier aux températures
de 640°C et 950°C.

11.1.4.4. La pression
Nous venons de voir que le contact intime entre les surfaces a joindre est assuré par
intervention conjointe de la température (énergie thermique) et de la pression d’accostage
(énergie mécanique). La courbe de la limite de soudabilité par diffusion de I’acier 15CDV6
(figure 2.5) établie par Jouffrey et al. [14] montre I’évolution et 1’interdépendance de la
contrainte de compression et la température de soudage. Ainsi, le soudage par diffusion
nécessite un contrdle des parametres énoncés précédemment, et le succés de cette opération

résulte de la combinaison satisfaisante des divers parameétres.
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Figure 2. 5: Courbe de limite de soudabilité de I’acier 15CDV6 [14].

Comme la pression d’accostage affecte différents stades de soudage, elle est difficilement
quantifiable. Veyrac et al. [23] dans leur travail sur la réalisation d’une soudure par diffusion
du couple Zr-Ta, estiment que 1’obtention de jonctions de bonne qualité est tributaire
simultanément de deux conditions, un pourcentage de contact supérieur a 85% et une
épaisseur de diffusion supérieure a 45um pour des temps de maintien isotherme entre 4 a 6h,
sous de faibles pression d’accostage (<2Mpa). Alors que Devers et al. [19] ont pu avoir une
jonction de qualité par diffusion des couples Ti-Ta et Zy4-Ta en 30s seulement, on appliquant
une force de pression dynamique et un chauffage par induction (vitesse de chauffage
1500°C/min) avec une zone de diffusion de 2.5um de largeur.

Cependant, des contraintes élevées ne permettent pas nécessairement d'‘éliminer les
irrégularités de surface trop importantes et peuvent mener a des déformations rédhibitoires
des piéces a souder. Dans le cas d’une pression uni-axiale, un accroissement de celle-ci
provoque une déformation importante des pieces. L’annulation de la pression en cours d’essai
est préjudiciable a la qualité des jonctions, car si les aspérités persistent, la cinétique de
résorption des défauts se ralentit, et il faut alors augmenter la durée de soudage pour obtenir
des assemblages de qualité équivalente. En revanche et d’aprés Pineau et al. [24] I’application
d’une surpression temporaire se révele trés avantageuse en ce qui concerne la déformation des
piéces, le gain de temps et la qualité des jonctions réalisees. L'effet d'une compression uni-
axiale ou hydrostatique (HIP) est encore plus compliqué si la diffusion donne naissance a des
phases intermédiaires [25]. Ainsi la nature des phases peut étre modifiée et la vitesse de

diffusion abaissée comme pour le couple Al-Cu [26].
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I1.1.4.5. Influence de ’atmosphére

L’influence de I’atmosphére de soudage sur les propriétés mécaniques d’une jonction en
acier 304 a été étudiée par Ohashi [27]. La meilleure atmosphére de soudage est 1’obtention
d’un vide de 4.10 Pa. La faible tenue mécanique des jonctions réalisées sous air, argon et vide
de 4Pa est expliquée par la présence d’inclusions et de pores résiduels a 1’interface. Du gaz
peut en effet se retrouver piégé dans des pores et ainsi réagir avec les surfaces a haute
température. Ceci est notamment vrai pour un assemblage réalisé sous air. De plus,
I’élimination de ces pores est fortement ralentie par la pression interne exercée par le gaz
emprisonné. Lorsque le gaz est insoluble dans le matériau a souder comme 1’argon,
I’élimination des pores est alors impossible puisque la pression interne augmente au fur et a
mesure que les pores rétrécissent [28]. Finalement, les pores se stabilisent vers une taille
limite lorsque la pression interne est du méme ordre de grandeur que la pression externe. Une
atmosphere de soudage sous hydrogéne permet d’éviter ’apparition d’inclusions a 1’interface
puisque I’atmosphére est fortement réductrice mais de nombreux pores a I’interface sont
encore observés méme si la solubilité de I’hydrogéne dans les aciers est bonne.

L’intérét d’effectuer un assemblage sous un vide poussé est donc double : d’une part, cela
n’entrave pas la fermeture des pores et, d’autre part, cela permet de diminuer la pollution aux

interfaces.

11.2. Revue bibliographique sur le soudage par diffusion des joints
Aluminium-Cuivre

Durant les deux derniéres décennies, de nombreux travaux ont étudié 1’assemblage de
I’ Aluminium avec le Cuivre par différentes méthodes. En ce qui se suit, le résumé des études
les plus récentes et les plus importantes qui se sont intéressées au soudage par diffusion de

I’ Aluminium ou ses alliages avec le Cuivre.

Le travail d’Elsa et al. [29] se reposait sur I’amélioration des propriétés mécaniques d’un
joint Aluminium/Cuivre soudé par diffusion, en contrélant la pression de compression
pendant le soudage. Ils ont garde la tempeérature de soudage constante a 600°C, et un temps de
maintien d’une (01) heure. Un intercalaire en Etain (Sn) de 100um d’épaisseur a été inséré

entre les métaux de base.
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Un mappage en EDS (figure 2.6) a révéler une diffusion des atomes de Cuivre beaucoup plus
prononcée par rapport a celle des atomes d’Aluminium. Cette différence en vitesse de
diffusion n'a pas provoqué des vides notable de Kirkendall dans la zone de collage du joint

Al/Cu lorsque la pression de collage était augmentée (voir figure 2.7).

Figure 2. 6: Mappage EDS sur un joint Al-Cu [29].

L'augmentation de la pression de collage a amélioré la profondeur de diffusion ou
I'épaisseur de la couche d'interaction au niveau du joint Al/Cu. Les épaisseurs de la couche
d'interaction de 11.32, 15.25 et 20.87 um ont été obtenues a des niveaux de pression de 5, 8 et
12,5 MPa, respectivement (figure 2.7). Cette observation confirme qu'une augmentation du
niveau de pression de collage facilite d’avantage l'interdiffusion des ¢éléments et la réaction
chimique spontanée dans la région adjacente des surfaces interfaciales (des substrats Al et des
substrats de Cu). Ce phénomeéne est attribué au contact « surface a surface » intensifié dans la

région interfaciale des métaux (Al et Cu) lorsque la pression d'adhésion augmente.

e -~ i N N 4
Ny ; AI ] 20um

Figure 2. 7: Effet de la pression de collage sur I'épaisseur de la couche d'interaction a (a) 5
MPa, (b) 8 MPa et (c) 12,5 MPa [29].
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IIs ont constaté qu’une augmentation du niveau de pression de liaison favorise la formation
d’un délaminage latéral aux interfaces des phases IMCs formées a I’interface.

Aussi, la résistance a la rupture du joint collé Al/Cu s'améliore lorsque la pression de
collage est augmentee de 5 a 12,5 MPa, une résistance des joints de 78,39, 98,24 et 108,47
MPa a été obtenue a des pressions de collage de 5, 8 et 12,5 MPa, respectivement.
L'amélioration de la résistance du joint a été attribuée a 1’augmentation de la profondeur de

diffusion a l'interface du joint Al/Cu au fur et a mesure que le niveau de pression augmentait.

L'objectif de I’étude de Teng et al. [30] était d'examiner 1’effet de variation de 1’épaisseur
d’une couche intermédiaire en Nickel (Ni) sur le soudage par diffusion de Al-Cu, et de
comparer les résultats avec un joint Al-Cu a liaison directe. Le soudage par diffusion a été
réalisé par pressage isostatique a chaud (HIP), deux intercalaire en Ni de 5 et 40um
d’épaisseur ont été utilisés. L’ensemble, sous pression de S0Mpa, est introduit dans un four
sous vide et chauffé a 500°C et maintenu pendant trois (03) heures, puis refroidi dans le four
jusqu’a la température ambiante.

Selon les résultats, divers composés intermétalliques ou des solutions solides se sont formes
dans la zone d'interface. AlCuz et AICu peuvent étre détectés et identifiés dans les pics de
diffraction. Cependant, Al,Cu, AlsCuy, AlCus, Al3Cu4, qui pourraient étre formés a
I'interface Al-Cu ne sont pas trouvés dans les échantillons. Pour les échantillons avec une
couche intermédiaire de Ni, des composés intermétalliques Al-Ni se sont formés pendant le
processus de liaison par diffusion. Par conséquent, il est raisonnable de spéculer que I'ajout
d'une couche intermédiaire de Ni pourrait empécher la formation de composés Al-Cu dans la
zone des joints.

Les résultats ont montré que la dureté de la zone d'interface est élevée d’une maniere plus
significative que celle des matrices Al et Cu. La dureté des joints Al-Ni-Cu est beaucoup plus
élevée que celle du joint Al-Cu, atteignant une valeur élevée de 13,5 GPa dans la zone des
composés Al-Ni. L'augmentation de la dureté est principalement due a la formation des IMCs
comme résultat de l'inter-diffusion de Al/Cu et Al/Ni, ce qui entraine une augmentation

significative de la valeur de la dureté. [30]

Un autre travail, celui de Jiangtao et al. [31], avait comme objectif d’étudier 1’évolution
microstructurale et les propriétés mécaniques des joints Al-Cu, Al-Ni-Cu et Al-Ag-Cu soudés

par diffusion (Ni et Ag sous forme de feuillard).
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Pour fabriquer les joints Al-Ni-Cu (ou Al-Ag-Cu), le Cuivre a été d'abord soudé avec des

feuilles de Ni (ou Ag) a 900 °C (ou 700 °C) sous une pression de 5 MPa pendant 60 minutes,
puis li¢ avec I’ Aluminium a 480 et 540 °C (ou 440 et 480 °C) sous 10 et 15 MPa pendant 60

minutes. Quant au soudage direct de I’Aluminium avec le cuivre, les parametres de soudage

¢taient de 480 et 540 °C, 3 MPa de pression et 60 min de maintien. Lorsque 1’assemblage est

terminé, les spécimens ont été refroidis au four. Les parametres spécifiques utilisés pour les

processus de soudage par diffusion d’Al-Cu, Al-Ni-Cu et Al-Ag-Cu sont présentés dans le
Tableau 2.1

Tableau 2. 1: Parametres du soudage par diffusion et résultats d'inspection visuelle des joints

Al-Cu, Al-Ni-Cu et Al-Ag-Cu [31].

Temperature, °C Pressure, MPa Time, min Interlayer thickness, pm visual inspection
Al-Cu 480, 500, 520, 10 60 bonded

540 unbonded
Al-Ag-Cu 440, 460, 480 15 60 10 bonded

460 50 unbonded
Al-Ni-Cu 430 10 60 20 unbonded

500,520 20 bonded

500, 520, 540 50 bonded

Sur la base de I'étude comparative des microstructures et des propriétés mécaniques des

joints Al-Cu, Al-Ag-Cu et Al-Ni-Cu soudés par diffusion, les conclusions suivantes ont été

tirées :

L'Aluminium et le Cuivre peuvent étre liés par diffusion avec succes en insérant une
couche intermédiaire de Ni de 20 ou 50 um d'épaisseur a 500-540 °C sous 10 MPa
pendant 60 min, et la résistance maximale a la traction de I'assemblage Al-Ni-Cu a
atteint 47 MPa. Les joints Al-Cu et Al- (10 um) Ag-Cu présentent des fissures
lorsqu'ils ont été soudés a 480-520 °C/10 MPa/60 min et de 440-480 °C/15 MPa/60
min, respectivement.

Les IMCs produits par le soudage par diffusion peuvent étre Al,Cu, AlICu et Al,Cug
pour la jonction Al-Cu, Ag.Al, Al,Cu et AICu pour la jonction Al-Ag-Cu, et AlsNi
pour l'assemblage Al-Ni-Cu. Cependant, le coefficient de diffusion de I'Al dans le Cu
ou I'Al dans I'Ag étant beaucoup plus important que celui de I'Al dans le Ni,
I'épaisseur de la couche d'IMCs dans le joint Al-Cu ou Al-Ag-Cu était beaucoup plus
importante (15-50 pm) que dans le joint Al-Ni-Cu (moins de 3,8 mm). La couche
d'IMCs la plus mince a permis au joint Al-Ni-Cu d'avoir la microdureté la plus basse

et la résistance la plus élevée dans les trois types de joints.
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L'objectif de 1’étude de Yuan et Sing [32] était d'examiner 1’évolution de la structure de
I’interface, d'un bimétal Al/Cu laminé a froid, pendant le processus de recuit. La figure 2.8

montre le schéma de production des plaques Al-Cu laminées.

(1) Surface treatment (2) Stack  (3) Cold roll bonding  (4) Post-annealing;
Cu -sheet !
:
(0.8mm) %ﬁ? "\ I ' §§ H i
= / = (B
Al- sheet - . 771 % 2
(2mm) , $3 3

Figure 2. 8: Une présentation schématique du soudage par laminage a froid [32].

Les échantillons bimétalliques Al/Cu ont été recuits a diverses températures de 200, 250,
300, 400, 500 et 540 °C pour différents temps de maintien. Les résultats sont synthétisés
comme suit :

- L’interface du bimétal Al/Cu est constituée de composés intermétalliques différents,
leur formation est affectée par leurs énergies de formation et le taux d'interdiffusion
des atomes.
- La croissance des composeés intermétalliques est contrélée par le mécanisme de

diffusion volumique.

Un travail récent de Kim et al. [33], semblable au précédent, avait 1’objectif d’étudier
I'influence du recuit sur I'évolution microstructurale et les propriétés mécaniques de tdles
laminées a deux plis en alliages d'aluminium et de cuivre. Avant le laminage, ’alliage
d’aluminium a été chauffé a 380°C pendant quelques secondes. Les conditions du traitement
de Recuit apres Laminage sont comme suit: température fixée a 400°C et des durées
différentes de 10, 20, 30, 60, 90 et 120 minutes.

Tous les spécimens présentaient des interfaces sans défauts et sans fissures quel que soit le
temps de recuit, ce qui implique que l'intégralite des interfaces maintenues est saine en termes
de décollement interfacial.

Différentes couches d’IMCs se sont formées a I’interface Au fur et a mesure que le temps de
maintien du recuit augmentait.

La figure 2.9 montre la variation des épaisseurs d'IMC en fonction du temps de recuit a
400 °C.

La formation de la couche Al,Cug + Al,Cu, dont 1’épaisseur est limitée en dessous de 1,0

um, était une condition préalable pour améliorer les propriétés mécaniques globales d'un joint
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Al/Cu. La croissance supplémentaire des couches d’IMCs était préjudiciable a la résistance du

joint.
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Figure 2. 9: Effet du temps de recuit sur I'épaisseur des couches IMCs [33].

Similairement aux deux études précédentes, celui de Gang et al. [34] s’est concentré sur

I’effet du traitement thermique sur la microstructure a I’interface et les propriétés des joints

Al-Cu. Notons que la procédure d’élaboration des jonctions Al-Cu est un peu spécifique.

Comme montré sur la figure 2.10, deux plaques, une en Aluminium de la série 1xxx et ’autre

en Cuivre, sont maintenues en «bout a bout » sous pression. Un feuillard de brasage en

alliage d’ Aluminium est inséré entre les deux plaques de base. La zone de contact est placée

dans un circuit de chauffage par induction. Le soudage est effectué a une température entre

560 et 640°C sous différentes pressions et pour plusieurs durées, le joint ayant les bonnes

caractéristiques obtenues est celui soudé a 600°C pendant 2s sous une pression de 9MPa.

Le traitement thermique consiste a chauffer les joints optimisés a la température de 350°C et

les maintenir pendant différentes durée a savoir : Oh, 16h, 144h et 500h.

Induction coil

Pressure

Figure 2. 10: Croquis de |'appareil de brasage par induction [34].
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Les morphologies des joints Al-Cu brasées traités thermiquement a 350 °C montrent des
couches d’IMCs qui se trouvent a I’interface du joint. Le nombre des couches intermétalliques
passe de deux couches a trois couches apres le traitement thermique.

Des vides apparaissent au milieu des couches IMCs lorsque le temps de traitement
thermique est de 16 heures. Les vides croient dans une direction presque paralléle aux
couches d'IMCs avec I’augmentation du temps de traitement. Une fissure discontinue

composée de vides se forme aprés 500 heures de traitement thermique (figure 2.11).

10 ENT = 2000 bV Signal A = SE2 Date 37 Jan 2014
WD = 100 men Mag= 500X Tiw 105842

Figure 2. 11: Image MEB du Joint Al-Cu traité thermiquement a 350 °C pendant 500 h [34].

Dans ce travail, les auteurs ont, aussi, établi une relation linéaire entre les propriétés du joint
et I'épaisseur des IMCs. Les propriétés des joints brasés sont meilleures que celle obtenus
apres traitement thermique. Le brasage est plus favorable pour maintenir la stabilité électrique

et I’intégrité mécanique des joints Al-Cu.

Parmi les configurations des joints Al-Cu, on trouve les stratifiés. Guo et al. [35] ont mené
leur recherche sur la formation de phases intermétalliques dans des stratifiés Al/Cu assemblés
par diffusion. Aprés la préparation des disques en Cuivre pure et en Aluminium pure de
200um, ces derniers ont été deposes en alternance dans un moule en graphite pour les souder
a 400, 450 et 550°C pendant 10-30min. La technique utilisée était le PLASMA ACTIVATED
SINTERING-PAS, une innovation récente qui se base sur la combinaison d'un courant
continu pulsé et un courant continu avec l'application d'une pression qui permettent

d'accomplir un frittage rapide.
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Les stratifiés traités par PAS présentaient une bonne liaison entre les feuilles de Cu et d'All,

comme le montre la figure 2.12. Un ensemble de trois (03) couches d’intermétallique s’est
Cu l:|

SH,mr—a

formé a ’interface Al-Cu.

100pum »—

Figure 2. 12: Une image BSE typique de stratifiés Al-Cu liés par diffusion réalisée a 450°C pendant 30
min
Les principales conclusions de cette recherche sont résumées comme suit :

- L'interface dans les stratifiés Al/Cu liés par diffusion présente une morphologie
planaire, et trois phases intermétalliques, Al,Cug, AlCu et Al,Cu, disposés en sequence
du Cu a Al, se forment a l'interface.

- Les relations entre chaque épaisseur de couche et le temps de réaction suivent la loi
paraboligue, indiquant que la cinétique de croissance des phases intermétalliques est

contrélée par la diffusion [35].

Mahendiran et al. [36] ont détaillé I’effet de la température, du temps et de la pression du
soudage, d’une téle en Aluminium 2024 avec une autre en Cuivre commercial (figure

2.13(a)), sur les proprietés mécaniques particulierement la résistance au cisaillement (figure

T

|

i | Top Plate

il 1 I
| Specimen to be
|

|

(op

Load
|

|,

1

—

/| bonded

N

B

50

Middle plate

20

e

!l Bottom Plat
14 i W 4

T 1

|

|

=

| |
i

I

Figure 2. 13: (a) Montage des piéces a souder, (b) éprouvette pour test de
cisaillement
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L’¢étude a montré que :
- Les paramétres du soudage par diffusion sont directement proportionnels a I'épaisseur
de la couche de diffusion et a la dureté de I'interface.
- La résistance au cisaillement et la force de liaison maximale ont été obtenues pour le
joint qui contenait une couche de diffusion moyenne (8 pm).
- Une température de collage de 500°C, une pression de collage de 12 MPa et un temps
de maintien de 50 minutes se sont avérés étre les parametres optimaux du processus de

soudage par diffusion.

Le cas est différent pour le soudage par diffusion Al-Cu réalisé par Wang et al. [37]. La
jonction a été réalisée a une température de 690°C ou I’Aluminium passe a 1’état liquide.
Trois (03) temps de maintien ont été choisis (20, 40 et 60 min). Les joints ont subi une trempe
al’eau a la fin du soudage.

L’analyse microstructurale a montré que les joints obtenus peuvent étre divisés en trois (03)
zones avec ’identification des phases dans chaque zone :

- Zonel: Al,Cu + AlCu
- Zone Il : Al,Cu + eutectique (Al,Cu+ (o)) d’Al)
- Zone Il : (o) d’Al + eutectique.

L'épaisseur des trois (03) zones est obtenue par calcul théorique et de mesures

expérimentales, comme l'illustre la figure.2.14. 1l est évident que la prédiction théorique est

en bon accord
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Figure 2. 14: Distances de diffusion théorique et expérimentale [37].
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avec le résultat expérimental pour I’échantillon soudé pendant 20min. cependant, une

différence est clairement visible pour les maintiens de 40 et 60min.

Dans le travail de Hanyan et al. [38], les chercheurs ont procédé au soudage par diffusion
« liquide-solide » de deux métaux pure Al-Cu suivi d’un traitement de Recuit. La procédure
expérimentale été faite comme suit :

- Aprés la préparation de surface des métaux a souder, ils ont été mis dans un moule et
chauffé a 700°C dans un four sous-vide puis refroidis dans 1’enceinte du four.
- Deux (02) traitements de Recuit ont été appliqués aux échantillons soudés :
1- Un Recuit a 200, 300 et 400°C pendant 02 heures.
2- Un Recuit a 300°C pendant 30min et 01 heures.

A une température de recuit plus élevée, la diffusion des éléments devient plus rapide.
Ainsi, plus de composés ou solutions solides peuvent étre facilement formés, la couche
d'inter-diffusion devient de plus en plus observée.

Pour une méme durée de maintien, l'augmentation de la température de recuit entraine
I'augmentation de la largeur de la zone de diffusion.
L’augmentation de la durée de maintien diminue la force de liaison aux interfaces. La

microdureté de l'interface est largement plus élevée que celles des deux substrats de base.

Le travail de Hu et al. [39] se focalise sur I’effet de déposer un intercalaire Ni—P sur la surface
du substrat en Cuivre, (figure 2.15), sur 1’évolution microstructurale et les propriétés du
bimétal Al/Cu élaboré par coulée « Liquide-Solide ». La couche en Ni-P a été déposée selon
les conditions rapportées par ’auteur [39]. En ce qui concerne le soudage, différentes
températures (750, 780, 800 et 820°C°®) et durées de maintien (120, 150, 160 et 180°C) ont été
choisis. Pour établir une étude comparative, des joints Al-Cu sont soudés sans le dépét de la

couche Ni-P.

(b)

(a)

Cu

0 5 10 15 20
Distance/pm

Figure 2. 15: (a) Images MEB du revétement Ni-P sur substrat Cu (b) Distribution des

éléments majeurs (Cu, Ni, P).
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Les points essentiels issus de cette étude ont éte :

- Le revétement de Ni-P, en tant que film protecteur ainsi qu'une barriere de diffusion,
peut efficacement inhiber la formation d'oxydes sur le substrat de Cu et aider a
développer une jonction métallurgique solide.

- La température de soudage élevée et le long temps de préchauffage favorisent la
diffusion entre la masse fondue de 1’Aluminium et le Cuivre solide et la formation de
composes intermétalliques fragiles.

- La conductivitt du bimétal Al/Cu diminue avec la formation des couches

intermétalliques, notamment I'influence néfaste de la phase Al,Cu.

Kwang et al. [40] ont utilisé le pressage a chaud sous vide pour souder des jonctions Al-Cu
par diffusion a I’état solide (figure 2.16). Deux stades de pression sont appliqués, le premier
pendant le maintien a une température fixe, le second est appliqué pendant le refroidissement.
La température de soudage varie dans I’intervalle [350-650°C].

| 20 !

20

Unit: mm

X
P
O v __ 0
O Al O
O O
Temperature, time ' v
®) o

Figure 2. 16: (a) schéma des dimensions des échantillons du couple aluminium/ cuivre  (b)

Pressage a chaud sous vide [40].

- Le soudage par diffusion en dessous de 500°C sous un taux de déformation constant
présente un décollement latéral entre I'aluminium et le cuivre.
- L'interface du joint soudé a 550°C présente une morphologie plane composée de trois

couches distinctes.
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- Les valeurs de dureté des couches intermétalliques sont considérablement plus élevées

que celles des métaux de base.

Une nouvelle étude, celle de Xiao et al. [41], s’est concentrée sur 1’évaluation des
propriétés micromécaniques des IMCs formés lors d’un soudage par diffusion d’un couple Al-
Cu. Les metaux de base de grade pure sont initialement soudés a 350°C pendant 10min, le
joint est ensuite mis dans une capsule sous argon pour un recuit de 312 heures a 500°C. La

couche de diffusion obtenue est de 1’ordre de plusieurs centaines de micrométres (figure 2.17)

Figure 2. 17: Micrographie BSE montrant les phases obtenues aprés le recuit & 500°c pendant
312 heures [41].

Les techniques utilisées comprenaient la nanoindentation conventionnelle et statistique,
ainsi que des essais de compression. Ceci a permis de déterminer la dureté, le module

d'élasticité, la limite d'élasticité pour presque toutes les phases intermétalliques.

Les travaux susmentionnés se sont principalement focalisés sur 1’étude du soudage par
diffusion de I’Aluminium et du Cuivre en faisant varier plusieurs parametres entre autres la
pression, I’introduction d’une couche intermédiaire, effet d’un recuit post-soudage ainsi que le
soudage par diffusion a I’état liquide. Ceci étant dit, peu de travaux ont été¢ dédi¢ a une étude
plus détaillée comprenant la détermination des parametres thermocinétiques qui, en étant
combines aux évolutions microstructurales et aux propriétés micromécaniques permettront de

mieux optimiser les jonctions ainsi obtenues.
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Chapitre 111: Méthodes expérimentales et techniques de caractérisations

Ce chapitre est exclusivement consacré aux différentes techniques d’investigations
entreprises dans le présent travail afin de répondre a la problématique de notre étude. Il
comprend une description detaillée du protocole expérimental réalisé durant notre these, entre
autres le mode d’élaboration de I’assemblage Al/Cu, les moyens de caractérisation

microstructurale et micromécanique de 1’interface ainsi obtenue.

11.1. Matériaux d’étude
Le Tableau ci-dessous donne le résultat d’analyse de la composition chimique de 1’alliage

d’aluminium de la série 2xxx et du cuivre. Cette analyse est faite par la méthode de
spectrométrie a étincelle (figure 3.1) dont le principe est basé sur la proportionnalité entre

I’intensité des rayons X émis par un électron et la concentration de 1'élément correspondant.

Tableau 3. 1 : Composition chimique des métaux de base a souder.

Element Al Si Fe Cu Mn Mg Zn Cr Pb Ni
Al 2xxx 91.5 0.598 0.784 5.610 0.559 0.646 0.0704 0.0284 0.051 0.0246
Cuivre 0.0673 0.0058 0.188 99.500 | 0.0091 0.0016 0.1 0.0135 0.0176 0.0134

Figure 3. 1: Spectrometre a étincelage.

111.2. Préparation des échantillons a souder
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Les échantillons, d’alliage d’ Aluminium et de cuivre, a souder ont été¢ obtenus a partir des
barreaux de 12mm de diamétre. Une découpe par tronconneuse sous lubrification (figure 3.2)
a permis d’avoir des disques de 8mm de hauteur.

Afin de réaliser le soudage par diffusion de ces disques, une préparation préalable a été
réalisée. Elle consiste en :

- Un polissage mécanique (figure 3.3) en utilisant des papiers abrasifs a
granulométrie décroissante (600P, 800P, 1000P, 1200P et 2400P)

- Un décapage chimique appliqué en surface des échantillons afin d’¢éliminer les
oxydes et les impuretés. Les solutions chimiques utilisées dans notre travail pour
réaliser le décapage sont comme suit : immersion de 10 minutes dans une solution
de 10% NaOH suivi d’une trempe immédiate dans une solution de 50% HNOj3;
pour l’alliage d’Aluminium et une immersion de 10 minutes dans une solution
composée de 40% H,SO4, 10 HCI et 5% HNOj3 pour le Cuivre.

- Unringage a I’eau et séchage immédiat sous pression d’air pur.

- Un nettoyage de 10 minutes dans un bain a ultrasons.

Figure 3. 2: Trongonneuse sous lubrification
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Figure 3. 3: Polisseuse

111.3. Soudage par diffusion
Une fois la préparation achevée, les échantillons ont été montés immédiatement (afin

d’éviter leur oxydation) sur un support tel qu’illustré sur la figure 3.4(a). Le Cuivre a été placé
en dessous de I’alliage d’Aluminium. Le réglage de la pression a appliquer pour réaliser le
soudage par diffusion a été effectué en utilisant une clé dynamométrique (voir figure 3.4(b))

fixée & une valeur de 5 N.m.

Figure 3. 4: (a) Support de montage (b) Clé dynamométrique de serrage.

L’ensemble ainsi obtenu est introduit dans un four tubulaire équipé d’une pompe a vide
primaire pouvant atteindre 10 mbar et branché & une source de gaz & pression réglable

(figure 3.5). Les cycles thermiques réalisés dans le présent travail sont regroupés dans la
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figure 3.6. Il est judicieux de noter qu’avant de lancer le programme de traitement thermique,
I’enceinte du four a été porté a une pression de 10™ mbar suivi d’une injection d’un mélange
de gaz composé d’Argon et d’Hélium (avec un débit constant de 200 mL.min™) pour assurer

une atmospheére protectrice pendant la durée des cycles.

Figure 3. 5: Four utilisé pour le soudage par diffusion.
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Figure 3. 6: Parametres de soudage par diffusion.

L’objectif de notre travail étant d’optimiser les parametres du soudage par diffusion de
I’assemblage  Alliage d’Aluminium/Cuivre en tenant compte des changements

microstructuraux engendrés, nous avons opté a faire varier deux parameétres essentiels que
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sont la température de soudage et le temps de maintien. Dans cette optique, les assemblages

alliage d’ Aluminium/Cuivre ont subi les traitements thermiques suivants (figure 3.4) :

- Un chauffage avec une vitesse constante de 4°C/min jusqu’a la température de
soudage (450, 475, 500 et 525 °C).
- Un maintien isotherme pendant différents temps (15, 30, 60, 120 et 240 min) suivi

d’une trempe interrompue a 1’air

I11.4. Préparation métallographique
Une fois le soudage réalisé, les jonctions ainsi obtenues ont été démontées. Les échantillons

ont été¢ soigneusement découpés, a la trongconneuse, perpendiculairement & 1’interface afin
d’étre utilisés dans les différentes caractérisations réalisées dans le présent travail (figure 3.7).
Les échantillons ainsi découpés ont été enrobés a froid a 1’aide d’une résine thermodurcissable
pour éviter tout éventuel changement microstructural pouvant les affecter mais aussi pour

faciliter leur préhension et leur manipulation.

Les échantillons enrobés ont subi un polissage mécanique progressif sous papiers abrasifs a
grains décroissants (800P, 1000P, 1200P, 2400P et 4000P) placés sur des plateaux tournant a
des vitesses de 200 trs/mn. Le polissage de finition est ensuite accompli sur les draps
feutre a suspension diamantée de taille des grains de 0.25um, et imbibé avec de ’eau
distillée, et ce dans le but d’¢éliminer les rayures persistantes issues du polissage afin d’obtenir

un état de surface miroir primordial pour une meilleure analyse métallographique.

i \/ ~~~~~~~
R &

Figure 3. 7: Découpe perpendiculaire des joints soudés

I11.5. Techniques de caractérisation
111.5.1. Microscopie optique

Nous avons utilis¢ la microscopie optique pour observer I’interface de I’assemblage 2xxx-

Cu aux différentes conditions de temps et de température durant le procéde de soudage par
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diffusion. Les observations ont éte effectuées au microscope optique de type HIROX Kh-

8700 Digital (figure 3.8), sous grossissements allant de x50 a x1000.

Figure 3. 8: Microscope optique de type HIROX Kh-8700 Digital

111.5.2. Diffraction des rayons X
Principe

Le principe de la diffraction de rayons X est de faire bombarder un matériau cristallin par un
faisceau de rayons X issu d’une cathode métallique (une cathode de cuivre le plus souvent),
d’une longueur d’onde A. Ce dernier est collimaté et dirigé vers 1’échantillon en formant un
angle 0 (figure 3.9). Ensuite, les rayon X sont diffractés par 1’échantillon et regus par un

détecteur selon la loi de bragg suivante :

nAd = 2dsinf

Ou n est un nombre entier, A est la longueur d’onde du rayonnement incident, d est la distance

interréticulaire, et 6 I’angle de diffraction.
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Figure 3. 9: Schéma illustrant le principe de diffraction des rayons X

Méthodologie

Pour D’analyse diffractométrique des différentes couches de diffusion de 1’assemblage
hétérogene alliage d’ Aluminium/Cuivre réalisé par le procédé de soudage par diffusion, nous
avons utilisé un diffractométre BRUKER D8 DISCOVER équipé d’un goniometre a 4 Cercles
et d’un détecteur LYNXEYE-XE. Le logiciel d’analyse EVA DIFFRAC a été utilisé pour
I’identification des pics de diffraction. Les conditions opératoires pour I’identification des

phases par diffraction des rayons X sont regroupées dans le tableau ci-dessous.

Tableau 3. 2: Conditions opératoires de I’analyse des phases par rayons X

Radiation Cu
Longueur d’onde A 1,5418A
Filtre Kg Ni
Tension 40 kv
Intensité 40 mA
Orientation Ponctuelle
collimateur Imm
Intervalle 26 20-90°
Pas d’acquisition 0.02°
Temps d’acquisition 1s
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111.5.3. Microscopie électronique a balayage

Principe

3.2.1

Le microscope électronique a balayage (MEB ou SEM en anglais pour scanning

electron microscopy) utilise un fin faisceau d'électrons, émis par un canon a électrons.

Des lentilles électromagnétiques permettent de focaliser le faisceau d'électrons sur
I'échantillon (figure 3.10).

3.2.2

3.2.3

L'interaction entre les électrons et I'échantillon provoque la formation :

D’électrons secondaires de plus faible énergie. Ils sont amplifiés puis détectés et
convertis en un signal électrique. Les électrons secondaires sont émis lorsque le
faisceau primaire qui a perdu une partie de son énergie excite les atomes de
I’échantillon. Les ¢électrons secondaires possedent une énergie faible (autour de 50 eV)
suivant un large spectre.

D’¢électrons rétrodiffusés ou back-scattered electrons ou BSE qui sont des électrons du
faisceau primaire qui ont réagi de fagon quasi élastique avec les atomes de
I’échantillon. IIs sont renvoyés dans une direction proche de leur direction d’origine
avec une faible perte d’énergie. Le détecteur d’¢électrons rétrodiffusés est généralement
placé a la verticale de 1’échantillon dans 1’axe du faisceau (afin de récolter le
maximum d’électrons rétrodiffusés) et donc la vision du relief ne sera pas tres bonne
avec ce détecteur. Par contre les éléments chimiques possédant un numéro atomique
¢levé (charge positive du noyau plus grand) produisent d’avantage d’électrons
rétrodiffusés que ceux ayant un numéro atomique faible. Les zones de I’échantillon
avec numéro atomique élevé seront donc plus blanches que celles ayant un numéro
atomique faible. On appelle cela le contraste de phase. Cette particularité est fortement
appréciée pour juger de I’homogénéité chimique d’un échantillon avant par exemple

de I’analyser.

Ce processus est réalisé en chaque point de I'échantillon par un balayage du

microscope. L'ensemble des signaux permet de reconstruire la typographie de I'échantillon et

de fournir une image en relief et en contraste chimique.
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3.24

Meéthodologie

Le Microscope Electronique a Balayage Environnemental, de type GEMINI SEM 300 de
marque ZEISS (figure 3.11) équipé d’un canon a émission de champs (FEG) couplé a une
spectrométrie a dispersion d’énergie EDS, a été utilisé pour l'examen deétaillé de la
microstructure et le contraste chimique au niveau des joints alliage d’Aluminium/Cuivre
soudés par diffusion. L'imagerie BSE a été réalisée a des tensions d'accélération de 1’ordre de
20 kV et a une distance de travail de I’ordre de 10mm afin de minimiser le volume

d'interaction. Des analyses ponctuelles et linéaires par EDS ont été réalisées dans le but

Alimentation du flament
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Figure 3. 10: Principe du fonctionnement du MEB.

d’obtenir la composition en ¢léments et les profils de concentration, respectivement.
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Figure 3. 11: Microscope électronique a balayage.

111.5.4. Micro dureté
Un pénétrateur indéformable laisse une empreinte sur la surface du matériau a tester. On

mesure les dimensions de I'empreinte et on en déduit la dureté. La mesure de dureté Vickers
se fait avec une pointe pyramidale normalisée en diamant de base carrée et d'angle au sommet
entre face égal a 136°. L'empreinte a donc la forme d'un carré ; on mesure les deux diagonales
dy et dyde cecarréa l'aide d'un appareil optiqgue. On obtient la valeur d en effectuant
la moyenne de d; et d,. C'est d qui sera utilisé pour le calcul de la microdureté. Le test de
microdureté a été réalisé sur un microdurométre de type Microhardness tester (HM-200) (

figure 3.12) en appliquent une force de 5gf pendant une durée d’appui de 10 secondes.

Pénétrateur : Pyramide

a en diamant de base

carrée et d'angle au

sommet entre 2 faces

opposées égale & 1L3b° F

13k° / "

— i
f

tester
Empreinte —

Figure 3. 12: (a) Principe de microdureté Vickers, (b) Microdurométre (HM-200)

'

i
I
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111.5.5. Les tests de Nano-indentation
Les mesures de nano-indentation ont été effectuées a l'aide d'un nano-indenteur Hysitron
Tribo-indenter (figure 3.13). Une série d'indentations a été réalisée en utilisant un indenteur
de type Berkovich pour déterminer les propriétés micromécaniques (module d’Young et
microdureté) des différentes phases existantes. Une charge de 20 mN a été appliquée avec une

vitesse de charge/décharge 40 mN/min et un temps de maintien de 10s.

Figure 3. 13: Nano-indenteur Hysitron Tribo-indenter
Méthodes de calcul

Une courbe P - h typique dans un test d'indentation instrumenté est illustrée dans la figure
3.14. Deux parameétres importants (la profondeur d'indentation maximale h , et la charge
maximale P max ) peuvent étre obtenus a partir de la courbe P —h . Selon la loi de Kick, la

courbe de charge peut étre exprimée comme sulit :

P=Ch 2
OuPest la charge appliquée, hest le déplacement du pénétrateur a [’intérieure de
I’échantillon et C est une variable dépendante des propriétés du matériau élasto-plastique ainsi

que de la géométrie du pénétrateur.
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Figure 3. 14: Une courbe P - h typique dans un test d'indentation instrumente.

Selon le modele d'Oliver et Pharr [1], la courbe de décharge peut étre décrite comme

apres

P=Bx(h-h¢)"
résiduelle

la profondeur

des coefficients d'ajustement, hs est

Ou B et m sont
déchargement. La microdureté H peut étre obtenue comme suit :

H=P mx/Q
Q, en tant que surface de contact effective, peut étre obtenue par I'équation suivante

Q=Kh?
Ou K est une constante liée au pénétrateur, dont la valeur est de 24,56 pour le pénétrateur de
Berkovich [2] , h; est la profondeur effective d'indentation et peut étre calculée comme suit :

he = hm— Y (PmaX/S)

y étant un coefficient (0,75 pour l'indenteur de Berkovich [3]). S est la rigidité de contact, qui

peut étre obtenue comme suit :
__dp _ — h\m-1
S_d_h hzhm—m.B(hm—hf)

Le module simplifié E” peut étre décrit comme suit :

\/n S
E=%T"%

Ou B est une constante du pénétrateur (1,05 pour le pénétrateur de Berkovich [4])
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La relation entre E” et le module d'Young E est donnée comme suit :

= a-v - By

ou v est le coefficient de Poisson. E j et v ; sont le module d"Young et le coefficient de Poisson
du pénétrateur dont les valeurs sont respectivement de 1141 GPa et 0,07 pour le pénétrateur

en diamant [5].

111.5.6. Caractérisation par microscope a force atomique (AFM)
Principe :

La microscopie a force atomique (figure 3.15) est bien connue pour sa capacité a
cartographier la morphologie de la surface d’un échantillon a 1’échelle nanométrique. Son
principe (figure 3.16) repose sur la détection des variations de 1’interaction entre une surface
et une pointe trés fine, (figure 3.16-étape C) qui est fixée a I’extrémité d’un micro-levier
flexible simplement encastré (figure 3.16-étape A). Suivant I’intensité et la direction de
I’interaction pointe-surface, le micro-levier se déforme verticalement (figure 3.16-étape E) de
maniére proportionnelle.

La sonde AFM (microlevier et pointe) est fixée a un scanner piézoélectrique qui permet de
balayer la surface en trois dimensions avec une résolution sub-nanométrique (figure 3.16-
étape D).

Un faisceau optique, sous forme d’un laser est focalisé au bout du levier au-dessus de la
pointe et est refléchi vers une photodiode (PSD).

Lors du balayage, la topographie de la surface est relevée (figure 3.16-étape F) soit en
enregistrant la déformation & du levier (mode statique dit a altitude constante), soit en ajustant
le scanner verticalement d’une variation de longueur Zs qui maintient la force pointe-surface
Fp/s constante (mode statique dit a force constante) grace a un systeéme d’asservissement de

type PID (gains Proportionnel, Intégral et Dériveé).
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Figure 3. 15: Microscopie a Force Atomique-AFM

Cantilever

G Scanner

1o

Apz20 e 6%0

trajectory (constant deflection)

Sample topngrdpfv———,

Figure 3. 16: Principe du Microscopie a Force Atomique-AFM [6].
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Différents modes ont été utilisés lors de 1’acquisition des données :

Mode MFM

Les informations topographiques et magnétiques sont acquises simultanément avec un
décalage de hauteur pendant lequel la pointe nanométrique suit le champ magnétique (s’il

existe) de la surface balayée (figure 3.17). Les décalages vont de 20 a 118nm [6].

y
’ Magnetic
[LiftMode - Probe
Scan
N

- @ phase Shift

Magnetic Forces
Cause Phase Shift
over Different

Domains during '
the LiftMode Scan

Lift Height

Height Data

Figure 3. 17: Schéma illustrant le mode MFM [6].

Peak force KPFM (Kelvin Probe Force Microscopy)
En mode peak-force, la sonde tape périodiquement sur I'échantillon et la force d'interaction
est mesurée directement par la déflexion du cantilever. Une boucle de rétroaction permet de

maintenir la force maximale a 10 pN.

La microscopie de force a sonde Kelvin (KPFM) permet de cartographier a haute résolution
le potentiel de surface, c'est une technique d'analyse couramment utilisée dans la recherche
sur la corrosion (figure 3.18) [7].
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Figure 3. 18: Principe de scan en mode Peak Force KPFM Mode [7].
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Chapitre IV

Reésultats et Interpretations



Chapitre 1V: Résultats et Interprétations

Ce chapitre regroupe les résultats expérimentaux ainsi que leurs discussions selon la

méthodologie donnée dans le chapitre précédent.

1V.1 Les évolutions microstructurales

La figure 4.1 présente les évolutions microstructurales engendrées par le soudage par
diffusion réalisé a la température de 450 °C pour différents temps de maintien. On remarque
qu’apres 15 minutes de maintien (figure 4.1(a)), les deux métaux de base demeurent séparés
bien que la température a laquelle ils sont exposés soit élevée. Ceci est bien mis en évidence
par la présence d’un vide (en noir sur la figure) tout au long de I’interface. Soulignons,
d’ailleurs, que pendant la découpe de cet échantillon, les deux métaux de base se sont
partiellement détachés confirmant, ainsi, leur non soudabilité. Apres 30 minutes de maintien
(figure 4.1(b)), nous observons le début de formations d’un intermétallique au niveau de
I’interface et qui apparaissent sous une forme irréguliére discontinue avec une couleur plus
foncée que les deux métaux de base. Il est intéressant de souligner qu’une fois apparue, ce
premier intermétallique croit a I’intérieur de I’alliage d’aluminium. Cette observation a été
rapportée précédemment par Chih-Yuan [1] qui a appliqué un post-recuit a des joints Al-Cu
laminés et a indiqué la formation, en premier stade, d’une solution solide saturée du coté Al a
l'interface entre Al et Cu. Notons, de plus, la quasi fermeture de I’interface apres ce temps de
maintien. Ce qui implique que le soudage entre 1’alliage d’aluminium et le cuivre a bien eu
lieu. Concernant le joint maintenu pendant 60 min (figure 4.1(c)), on constate la formation
d’un deuxieéme intermétallique paralléle au premier et qui parait croitre du coté du cuivre.
Notons, en premier lieu, que D’aspect irrégulier et discontinu des intermétalliques restent
caractéristiques de l’interface. Aussi, le vide séparant les deux métaux de base continue a
diminuer au fur et a mesure que les intermétalliques apparaissent. Soulignons, toutefois, qu’au
niveau de ces vides, 1’épaisseur des intermétalliques est faible en comparaison a leur épaisseur
lorsque I’interface est totalement fermée. La figure 4.1(d) du joint soud¢ a 450 °C pendant
120 minutes, montre I’apparition de deux nouveaux intermétalliques. Le premier, de couleur
jaunatre et partiellement discontinu, est de faible épaisseur et forme du cété du cuivre alors
que le deuxieme intermétallique, de couleur encore plus foncée, apparait a I’interface entre les
deux intermétalliques ayant apparu les premiers. L’aspect global de tous ces intermétalliques
semble continu et relativement régulier. Aprés 240 minutes de maintien a 450 °C (figure

4.1(e)), la forme générale a I’interface devient encore plus réguliére et continue avec une
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quasi-absence de porosité. Notons, finalement, que 1’épaisseur totale de 1’ensemble des

intermétalliques augmente au fur et @ mesure que le temps de maintien augmente.

Figure 4. 1: Microstructures des joints soudés a 450°C :(a) 15min, (b) 30min, (c) 60min, (d)
120min et (e) 240min.
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Les évolutions microstructurales présentées ci-dessus sont majoritairement gouvernées par
le phénomene de diffusion au niveau de I’interface qui lui-méme est tres dépendant de la
température et du temps. En effet, en tenant compte de I’hétérogénéité de I’assemblage sujet
de notre étude, des gradients de concentration en éléments apparaissent au niveau de
I’interface. Conformément aux lois de diffusion (voir chapitre Il-section 1), ’exposition de
I’assemblage hétérogeéne alliage d’Aluminium/Cuivre a des températures élevées pendant
différents temps de maintien permet aux especes chimiques de diffuser a travers I’interface.
De plus, en se basant sur le diagramme d’équilibre Al-Cu (voir figure 1.1 - Chapitre 1),
plusieurs intermétalliques apparaissent pour des petites concentrations de Cu (miscibilité de
5.65 (wt.%) a 548°C) et a basse températures. Yuan Xiao et al. [2] ont confirmé dans leur
travail dans lequel des tests mécaniques ont été réalisés sur un couple Al-Cu soudé par
diffusion a 500°C, que cinq phases intermétalliques existaient au niveau de 1’interface Al-Cu,
les IMCs ont été identifiés comme : Al,Cu, AlCu, Al3Cu,, Al,Cus et Al,Cug. Tongmin Wang
et al. [3] ont, quant a eux, identifié dans leur travail quatre zones constituées de Al,Cu, AlCu,
Al3Cuqy et AlCuz qui se sont formées pendant le soudage par diffusion d’un bimétallique
Al/Cu. L’identification des phases intermétalliques dans les travaux qu’on vient de citer est

aussi confirmée par les travaux de Funamiza et al. [4] et celles de Kouters et al. [5].

Les microstructures des joints alliage aluminium/Cuivre obtenues aprés soudage a 475 °C
sont regroupées dans la figure 4.2. On remarque que 1’¢1évation de la température de soudage
a réduit le temps d’incubation de I’apparition des intermétalliques. En effet, I’ensemble des
intermétalliques a été formé apres seulement 30 minutes de maintien (figure 4.2(b)).
L’apparition de ces intermétalliques est accompagnée par la formation de microfissures qui se
sont propagées tout au long de I’interface entre les intermétalliques (figure 4.2(a) et 4.2(b)).
Jiangtao Xiong [6] a rapporté que chacun des joints Al-Cu soudés présente une fissure

parallele a lI'interface de soudage, et que la fissure est située entre les IMCs et le Cuivre.

De plus, tel qu’observé dans la figure 4.2(c), des pores apparaissent au niveau de 1’interface
alliage d’Aluminium/intermétallique. L’origine de ce phénomeéne peut étre expliquée en se
référant a 1’effet Kirkendall. En effet, L’inégalité des flux de diffusion dans un couple binaire
A - B, liée a la différence des coefficients de diffusion intrinséques des deux éléments,
provoque un déplacement de matiere plus important vers I’un des c6tés du couple par rapport

a D’interface d’origine. Il s’ensuit que le réseau qui perd le plus d’atomes devient lacunaire. Il
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est bien établi aujourd’hui que I’effet Kirkendall s’accompagne aussi, sur le plan structural,

d’une formation de pores, par coalescence des lacunes [7].

b
.

Pores de
Kirkendall

Figure 4. 2: Microstructures des joints soudés a 475°C :(a) 15min, (b) 30min, (c) 60min, (d)
120min et (e) 240min.
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L’augmentation de la température de maintien jusqu’a 500 °C a réduit d’avantage le temps
d’incubation pour I’apparition des intermétalliques tel qu’illustré dans la figure 4.3(a). Aussi,
la forme globale de I’ensemble des intermétalliques devient, apreés les différentes durées de
maintien a 500 °C, plus continue et plus réguliére (figure 4.3(b-¢)).

.

Figure 4. 3 : Microstructures des joints soudés a 500°C :(a) 15min, (b) 30min, (c) 60min, (d)
120min et (e) 240min.
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Les microstructures des joints alliage d’ Aluminium/Cuivre soudés a la température de 525
°C pendant différents maintiens sont illustrées dans les figures 4.4 (a-e). On remarque bien
qu’aprés 15 minutes de maintien (figure 4.4(a)), I’ensemble des intermétalliques est déja
formé avec une épaisseur relativement élevée et de forme réguliére continue. On note, aussi,
I’absence totale de fissures et de porosités indiquant la bonne soudabilité du joint. Au niveau
de I’interface du joint alliage d’ Aluminium/Cuivre soudé pendant 30 minutes a la température
de 525 °C (figure 4.4(b)), on note que la couche d’intermétallique extérieure du coté de
I’alliage d’ Aluminium a développé un aspect secondaire (attaché¢ au premier) sous forme de
plaques qui croient vers I’intérieur de la matrice d’alliage d’Aluminium. La prolongation du
temps de soudage jusqu’a 60 minutes (figure 4.4(c)), a permis la formation et la croissance
d’un eutectique du c6té de ’alliage d’Aluminium dont la largeur est pratiquement dix fois la
largeur de I’ensemble des intermétalliques. On note que cet eutectique se compose de
I’intermétallique Al,Cu (selon le diagramme d’équilibre Al-Cu) sous forme de coraux et de la

phase « a » d’ Aluminium.

La figure 4.4(d) présente la microscopie optique du joint alliage d’ Aluminium/Cuivre soudé
a 525 °C pendant 120 minutes. On remarque que 1’eutectique s’est €élargi encore plus par effet
de temps d’exposition a cette température. De plus, on remarque que les intermétalliques
formés initialement ont rétréci par rapport a leur épaisseur au temps de maintien de 15
minutes. Cela peut étre expliqué par 1’appauvrissement de ces intermétalliques en élément de
diffusion pour favoriser la formation de 1’eutectique (a-Al+Al,Cu). On souligne la présence

de pores a I’intérieur de I’eutectique (en noir)

Enfin, la microstructure du joint alliage d’ Aluminium/Cuivre maintenu pendant 240 minutes
a la température de 525 °C est présentée dans la figure 4.4(e). L’eutectique qui s’est formé
tout au long de I’interface est encore plus épais que ceux des autres joints au détriment des

intermétalliques initialement formés.

La figure 4.4(f) présente 1’aspect global de 1’eutectique ou on remarque la dispersion de
I’intermétallique AlCu dans la matrice o de 1’aluminium sous forme de coraux et de

plaquettes.
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Eutectique

Eutectique

Figure 4. 4 : Microstructures des joints soudés a 525°C :(a) 15min, (b) 30min, (c) 60min, (d)
120min, (e) 240min et (f) L’ eutectique.
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Pour le présent travail, 1’identification des phases Intermétalliques a été effectuée par DRX

et EDS tel qu’il sera repris avec plus de détails dans la section suivante.

IV.2. Diffraction des Rayons X

Les figures 4.5 & 4.8 montrent les diffractogrammes XRD des joints soudés en alliage Al/Cu
aux quatre températures étudiées dans le présent travail. Seuls les diffractogrammes obtenus a

partir des états, initial (15 min) et final (240 min) de soudage par diffusion ont été choisis.

Pour la température de 450°C (figure 4.5), et un temps de maintien de 15 min, seuls les pics
de trois phases ont été révélés, a savoir I'aluminium et le cuivre qui sont les phases des métaux
de base ainsi que I'Al,Cu qui coexiste dans I'Al sous forme de précipité dans la matrice

d'aluminium.

Dautres pics faibles apparaissent dans le diffractogramme de rayons X en augmentant le
temps de soudage a 240 min. Ces pics correspondent aux phases suivantes : Al;Cu,, AlCu,
Al,Cu, Al,Cus et Al,Cug. On note enfin I'apparition d'un seul pic pour chaque phase.

Pour le joint soud¢ a 475°C pendant 15min (figure 4.6), on note qu’en plus des pics des
métaux de base, seulement un pic de I’Al4Cug et un autre de I’AlCu sont révélés. Ceci peut

étre di aux faibles épaisseurs des IMCs, I'intensité du diffractogramme étant relativement
faible.

En passant de 15min a 240min, les pics de 1’Al,Cu augmentent en intensité, les phases
AICu, Al,Cu; et Al,Cug sont devenues plus détectables. L’AlzCu, reste, quant a lui,

faiblement détecté vis-a-vis des autres phases intermetalliques.

Il convient de noter que lorsque les échantillons ont été maintenus a 500 °C pendant 15 min
(figure 4.7), les pics des phases intermétalliques restent faiblement détectables par rayons X et

seuls ceux des phases AlCu et Al3Cu, ont été détectés.
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Cependant, lorsque le temps de maintien est de 240 min, les pics des différentes phases

intermétalliques sont plus intenses et plus nombreux, ce qui confirme la formation de ces

phases IMCs a l'interface alliage Al/Cu observée en microscopie optique.

CPS

Figure 4. 5 : Diffractogrammes des joints soudés a 450°C pendant : (a) 15min, (b) 240min.
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Figure 4. 6 : Diffractogrammes des joints soudés a 475°C pendant : (a)
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Pour la température de maintien la plus élevée (525 °C) (figure 4.8) et malgré le court temps
de maintien de 15 min, les pics des cing phases intermétalliques formées ont été bien détectés.
On constate que l'augmentation du temps de maintien a 240 min conduit & une diminution de
I'intensité des pics, sauf pour la phase Al,Cu. Ceci pourrait s'expliquer en considérant qu'a ces
conditions de température et de temps, la réaction dominante est le retrait des IMCs a
I'interface, ce qui favorise I'apparition de la phase eutectique Al + Al,Cu. Il est important de
mentionner que la variation des intensités des pics détectés peut étre aussi attribuée a la

présence d'une texture cristallographique.
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Figure 4. 7 : Diffractogrammes des joints soudés a 500°C pendant : (a) 15min, (b)
240min.
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Figure 4. 8 : Diffractogrammes des joints soudés a 525°C pendant : (a) 15min, (b)
240min.
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IV.3. Microscopie électronique a Balayage-MEB
Une analyse EDS a été réalisée pour étudier la composition exacte de chaque couche

intermétallique. Pour cela, nous avons analysé la microstructure a I’interface du joint alliage

d'Al/Cu soudé a 450°C pendant 240 minutes (figure 4.9).

On remarque sur la figure 4.9(a) que quatre phases distinctes se sont formées entre I'alliage
Al et le Cu. Ces phases sont en sandwich et paralléles a l'interface avec des épaisseurs
differentes comme indiqué par (1), (2), (3) et (4). Les trois premiéres phases ont un contraste
gris différent entre le cote alliage d'Aluminium et le coté cuivre, tandis que la quatriéme

présente une couleur jaunatre.

Figure 4. 9 : (a) Micrographie, (b) Image BSE du joint alliage d’ Al/Cu soudé a 450°C
pendant 240min.

3.1.1

Afin d'obtenir plus de détails sur l'interface alliage daluminium/Cu, l'image BSE (Back
Scattered Electrons) de l'interface a été utilisée (figure 4.9(b)). Cing régions avec un contraste
relatif en nuances de gris est observé a l'interface alliage Al/Cu, comme mentionné par
Galvao et Wang [8], [9]. Cette conclusion est basée sur le contraste relatif, qui & son tour, est
lié au taux relatifs de cuivre et d'aluminium dans les phases intermétalliques. La région (2) de
la figure 4.9(a) est en effet composée de deux phases différentes, comme le confirme la figure
8.b. Malgré la bonne résolution de I'image MEB, la région (4) précédemment observée au

microscope optique, est presque indétectable. 1l est intéressant de noter que sept points ont été
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choisis pour réaliser une analyse chimique locale. Les résultats de lI'analyse EDS (Tableau
4.1) ont montré que cing phases intermétalliques sont détectées en allant du c6té de I'alliage
d'Al vers coté du cuivre que sont : Al,Cu, AICu, Al3Cus Al,Cus et Al,Cuy. Ce dernier

résultat est en bon accord avec une étude précedente rapportée par Bergmann [10].

3.1.2 Tableau 4. 1 : Analyse EDS ponctuel des différentes régions présentées en figure

4.9(b).
Atomic fraction %
position Possible phase
Al Cu
P1 97.91 2.09 Al
P2 66.62 33.38 Al,Cu
P3 49.01 50.99 AlCu
P4 43.94 56.06 Al3Cu,
P5 39.76 60.24 Al,Cu;
P6 28.91 71.09 Al,Cuq
P7 0.35 99.65 Cu

La figure 4.10 montre I’image MEB en ¢électrons rétrodiffusés du joint alliage
d’Aluminium-Cuivre soudés a 475°C pendant 120 minutes. Les différentes phases
intermétalliques sont formées tout au long de I’interface. On remarque la présence d’une
fissure qui a commencé entre les deux intermétalliques Al,Cu et Al,Cus, et qui a traversé les
intermétalliques AICu et Al;Cu,. Une telle fissure traversante peut facilement altérer la qualité

de la jonction sous ’effet d’une contrainte mécanique aussi faible soit-elle.

La microstructure a I’interface du joint alliage d’Aluminium-Cuivre assemblé a 525°C

pendant 30min est illustrée dans la figure 4.11. On remarque bien qu’a cette température,
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I’interface commence a développer un eutectique du coté de 1’alliage d’ Aluminium et que la

couche Al,Cu s’étend sous forme de plaquettes larges.

WD = 13.5 mm
EHT = 20.00 kv Réduction de bruit = Moy. ligne Largeur = 38.11 pm GeminiSEM 300

2pm BSD4 A Diaphragme: Dimension = 60.00 pm
ZEISS

Grand.= 300 KX

Figure 4. 10 : Image MEB du joint soudé & 475°C pendant 120min.

F-

Fr, R
&4

20 pm W _ BSD4 A Diaphragme: Dimension = 60.00 pm
P :
Grand.= 1.02K X .| Réduction de bruit= Moy. ligne Largeur = 111.6 pm GeminiSEM 300

ZEISS

Figure 4. 11 : Image MEB du joint soudé a 525°C pendant 30min.
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L’image BSE de la figure 4.12 montre la croissance de 1’eutectique « Al,Cu + «a »
d’Aluminium » dans la matrice d’alliage d’Aluminium. L’eutectique est caractérisé par des
coraux de différentes formes, différentes tailles et plusieurs orientations. Un plus grand
agrandissement de la zone A de la figure 4.12 permet une description plus détaillée de cette
derniére (figure 4.13). En effet, on peut observer qu’en plus de I’intermétallique Al,Cu, on
remarque la présence de particules libellées « 1 » allongées avec un aspect irrégulier exhibant
un niveau de gris intermédiaire entre la matrice et ’intermétallique Al,Cu. Ces particules
apparaissent au niveau de I’interface Al,Cu/eutectique et croient a I’intérieur du Al,Cu sans
pour autant traverser l’intégralité de 1’épaisseur de ce dernier. On remarque aussi que
I’interface ou s’arréte la croissance de ces particules présente un aspect relativement plat avec
une mobilité potentiellement réduite. De plus, nous constatons la présence d’autres particules

libellées « 2 » sous forme de batonnets fins et quasi paralléles.

20 pm : BSD4 A Diaphragme: Dimension = 60.00 pm
} y WD = 10.3 mm =

EHT = 20.00 kV Réduction de bruit = Moy. ligne Largeur = 346.6 pm GeminiSEM 300

ZEISS
Grand. 330 X

Figure 4. 12 : Image MEB du joint soudé a 525°C pendant 120min (interface
Al/Eutectique).
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Figure 4. 13 : Agrandissement de la zone A en figure 4.12

IV.4. Cinétique de croissance des IMCs

Afin d'évaluer I'effet de la température et du temps de séjour sur I'évolution de la couche de
diffusion, les épaisseurs relatives des IMCs ont été calculées en divisant I'épaisseur des IMCs
par I'épaisseur totale de la couche de diffusion. On constate que I'augmentation du temps de
maintien semble favoriser I'expansion de Al;Cu, et Al,Cug au détriment de Al,Cus, AlCu et
Al,Cu. Comme mentionné par Chen and Hwang [1], les épaisseurs des phases AlICu et AlsCuy
ont été mesurées ensemble en raison de la difficulté de différencier ces deux phases a basse
température (450°C). Cependant, une température plus élevée favorise la croissance des
intermétalliques Al,Cu et Al,Cusz au détriment du reste des IMCs. Cela suggere que le temps
de séjour et la température contribuent a la cinétique de croissance des IMCs, bien que seule
la température ait un effet plus important sur leur formation.

Sur la base de la théorie classique de cinétique, la relation mathématique entre I'épaisseur
de la couche développée (y) et le temps (t) a une température donnée peut étre exprimée par
I'équation suivante rapportée par wang [9] :

y = kt"
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ou (k) est la constante de vitesse de croissance et (n) est I'exposant de temps (t).

On obtient une croissance linéaire dans le cas ou la vitesse de croissance est limitée par la
réaction a D’interface (mobilit¢ de I’interface). Cependant, une croissance parabolique est

attendue lorsque le processus de croissance est contrélé par la diffusion volumique.

Les épaisseurs moyennes des couches intermétalliques observées dans le joint alliage Al/Cu
sont représentées dans les figures 4.14-17. On remarque que les différentes courbes présentent
une forme parabolique, ce qui suggere que leur croissance est potentiellement contrélée par la

diffusion volumique.

La constante de vitesse de croissance a été calculée (pour chaque température) a partir des
courbes Ln(y) =f(Ln(t)) en utilisant I’analyse de régression linéaire de cette derni¢re courbe
[9]. En effet, n représente la pente de la courbe tandis que k est calculé a partir de

I’intersection de cette courbe avec [’axe des ordonnées.

Une équation d'Arrhenius simple a été appliquée pour déterminer les énergies d'activation

de la croissance des composeés intermétalliques [11]:

Q
k= koexp(—ﬁ

ou (ko) est le facteur de fréguence, (Q) est I'énergie d'activation, (R) est la constante de gaz
(8.314 J/mol.K) et (T) est la température de soudage. Les figures 4.18-21 présentent les
courbes logarithmiques de népérien de k (Lnk) en fonction de la réciproque de T (1/T) pour
la croissance des couches intermétalliques Al,Cu, AlCu+Al;Cuy, Al,Cus et Al4Cus.
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Figure 4. 14 : Variation de I’épaisseur de I’intermétallique Al,Cu.

24 . :
= 450 ' |£| '
21 ® 475 ]
4 500 + |
18 |Al,Cu, :
E15r A .
=2 | 1
w10 L * ]
$ 12 A
E /4
'4_,:% °r 1 ® n i
6L ® o -
o
| ¢t .
3+ " s
0r n .
| 1 1 L | 1
0 100 200 300
Time (min)

Figure 4. 15 : Variation de 1’épaisseur de I’intermétallique Al,Cus.
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Figure 4. 16 : Variation de 1’épaisseur des intermétalliques AICu+Al3Cuy.
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Figure 4. 17 : Variation de 1’épaisseur des intermétalliques Al4Cus.
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Figure 4. 18 : Logarithme nepérien (Ln (k)) en fonction de la réciproque (1/T) pour
I’intermétallique Al,Cu.
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On remarque au Tableau 4.2 qu'on obtient une valeur quasi unique de n pour toutes les
phases IMC étudiées (n = 0,43). Selon Gil [11], n < 0,5 correspond & une croissance normale
Par ailleurs, la valeur la plus élevée de k est enregistrée pour la phase Al,Cu alors que la plus
faible est obtenue pour la phase Al,Cug. D'autre part, les valeurs de Q des phases Al,Cu,
Al,Cus et AlCu+Al;3Cu, sont proches de I'énergie d'activation de la diffusion de Cu dans Al a
I'exception de Al4Cug, qui présente la plus grande valeur de Q. Ceci pourrait s'expliquer en
considérant que la formation de cette phase est gouvernée par la diffusion des atomes d’Al et

de Cu a travers l'interface.

Tableau4. 2 : Parametres thermocinétique calculés.

Phases IMCs n k(s?) Q(kJ/mol)
Al2Cu 0.45 2.34 131.7
Al2Cu3 0.41 1.94 119.7

AlCu+AI3Cu4 0.4 1.81 141.1
Al4Cu9 0.47 0.5 243.1

D'apres les observations microstructurales, la diffraction des rayons X, l'analyse EDS et
I'étude thermocinétique (valeurs de la constante de vitesse k), on peut supposer que la
séquence de précipitation des couches intermétalliques dans l'interface alliage Al/Cu (figure
4.22(a)) s'est produite comme suit : Les couches Al,Cu et Al,Cusz ont d'abord été formées a
I’interface du c6té de l'alliage Al (figure 4.22 (b)), puis les deux couches AlCu et Al3Cu, sont
apparues (figure 4.22 (c)). Enfin, la couche Al4Cug précipite du coté du cuivre (figure 4.22
(d)). Rappelons que cette séquence proposée est basée sur la minimisation de 1’énergie
d’activation pour la formation des phases intermétalliques. En effet, la séquence de

précipitation ayant la barriére d’énergie la plus faible sera susceptible a apparaitre en premier.
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Figure 4. 22 : Schéma représentatif de la séquence d’apparition des phases Intermétalliques : (a)
Al/Cu (b) apparition de Al,Cu et Al,Cus (c) apparition de AICu et Al;Cu, (d) apparition de Al4Cusg,
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IVV.5. Evolution de la micro-durete

La figure 4.23, regroupe les empreintes engendrées lors des différents essais de microdureté
réalisés sur nos assemblages. La figure 4.23(a) correspond a I’empreinte laissée au niveau de
I’alliage d’Aluminium tandis que la figure 4.23(b) correspond a celle laissée du coté du
Cuivre. Les figures 4.23(c, d, e et f) sont, quant a elles, représentatives des empreintes laissées
au niveau des intermétalliques. On remarque dans ce cas que suite a I’apparition des premiers
intermétalliques, I’empreinte englobait I’ensemble >’alliage
d’aluminium/intermétalliques/Cuivre’” tandis qu’au fur et a mesure que le nombre et
I’épaisseur des intermétalliques augmentent, I’empreinte devient exclusivement située a

I’intérieur des phases intermétalliques.

Figure 4. 23: Empreintes engendrées lors des essais de microdureté
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Les figures de 4.24 a 4.27 montrent I'évolution de la microdureté des joints soudés a
differentes températures et durées de maintien. Comme le montre la figure 4.24, les valeurs de
microdureté du coté aluminium sont plus élevées que celles enregistrées du coté cuivre. La
microdureté de I'aluminium est de I'ordre de 112 Hv, celle du cuivre est de 56 Hv, et aucun
changement n'a été observé dans la microdureté des deux métaux de base pour tous les joints
soudés. En outre, la microdureté de la zone d'interdiffusion affiche des valeurs plus élevées
que celles de l'aluminium ou des métaux de base du cuivre, confirmant a la fois

I'interdiffusion des éléments principaux et la formation de composés intermétalliques Al-Cu.

On peut également conclure que le profil de microdureté a travers le joint soudé dépend de
la température et du temps de maintien. On remarque qu'a basse température (450°C) et pour
des temps de soudage courts (15 et 30 min), une légere augmentation de la microdureté a
I'interface alliage Al/Cu est observée. Ceci est di soit au fait que le temps de maintien de 15
min est insuffisant pour faire apparaitre ces phases a cette température, soit a la tres faible
interdiffusion dans l'interface alliage Al/Cu lorsque le temps de maintien est de 30 minutes.
En augmentant le temps de maintien jusqu'a 60 et 120 min, on a mesuré des valeurs de
microdureté élevées, car I'indenteur touche les deux couches (Al,Cu et Al,Cus), qui présentent
des valeurs de microdureté élevées. Un pic de microdureté de 536 Hv a été obtenu pour le
joint soudé pendant 240 min. Cette valeur de microdureté la plus élevée est due a la
croissance des IMCs, a savoir les deux couches médianes (AICu et Al;Cuy), qui sont les plus

dures.

A 475°C, et pour un temps de maintien de 15min, la microdureté a l'interface est
relativement élevée en raison de la présence d'intermétalliques minces et discontinus.
Cependant, plus le temps de maintien est élevé, plus I'épaisseur des IMCs est importante et
par conséquent plus la microdureté est importante. Les plus grandes valeurs de microdureté

ont été mesurées a 30 et 240 min, ce qui correspond aux indentations au milieu des IMCs.
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Figure 4. 24: Evolution de la microdureté des joints soudés a 450°C.
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Figure 4. 25: Evolution de la microdureté des joints soudés a 475°C.
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A 500°C, on observe que les joints soudés ont des interfaces plus larges par rapport aux
joints soudés a 450 et 475°C. A haute température, la force motrice pour la migration des
atomes d'Al et de Cu augmente, ce qui favorise le développement d'une zone d'interdiffusion
plus importante, et donc la formation d'IMCs. La microdureté a l'interface ne correspond
qu'aux intermeétalliques et varie entre 470 et 580 Hv. Cette variation est liée a la position de
I'indenteur, qui touche souvent l'interface entre deux IMCs. La valeur maximale mesurée est

de 732 Hv, correspondant & la microdureté des deux couches intermédiaires AlCu et Al3Cuy.

Pour le soudage a 525 ° C, la courbe peut étre divisée en deux intervalles. Le premier
correspond aux mesures de microdureté enregistrées au niveau des IMCs, sa largeur est faible
car a cette température les IMC commencent a décroitre et la réaction principale intervenant
lors du soudage est la formation de la phase eutectique (Al + Al,Cu). Le deuxieme intervalle,
qui se présente sous la forme d'un plateau de valeur moyenne 250 Hv, est caracteéristique de la

couche eutectique.
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Figure 4. 26: Evolution de la microdureté des joints soudés a 500°C.
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Figure 4. 27: Evolution de la microdureté des joints soudés a 525°C.
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IVV.6. Propriétés micromecaniques

Tel que mentionné précédemment, bien que la charge utilisée lors des essais de microdureté
soit aussi faible que possible, cela n’a pas permis de réaliser une caractérisation
micromécanique de chaque phase séparément. Ceci étant dit, nous avons eu recours a une
caractérisation par nanoindentation qui permet, entre autres, de déterminer le module d’Young
et la microdureté de chaque phase. Cependant, il a été rapporté dans la litérature [12] que ces
deux parametres sont affectés par I’effet de taille. De plus, ils dépendent de la charge et de la
profondeur [12]. La figure 4.28 regroupe 1’ensemble des empreintes obtenues lors des tests
par nanoindentation. On remarque qu’a la différence des tests de microdureté, toutes les
empreintes ont apparues a I’intérieur de chaque phase. Un soin particulier a été pris pour

éviter que ces empreintes touchent I’une des interfaces des phases adjacentes.

Figure 4. 28: Empreinte de nanoindentation sur chaque phase
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La figure 4.29 montre les évolutions de la microdureté et du module d’Young en fonction de
la profondeur de I’indentation pour les quatre phases intermétalliques obtenues dans le présent
travail. On remarque qu’une tendance commune aux quatres évolutions se dégage. En effet,
on constate que dans le cas de I’intermétallique Al,Cu, le module d’Young (respectivement la
microdureté) diminue a partir de 195 GPa (respectivement 15.5MPa) pour se stabiliser a une
valeur de 156 GPa (respectivement 10MPa) a partir d’une profondeur de 320nm
correspondant & une charge de 15 mN. Ainsi, la charge utilisée dans notre travail permet
d’obtenir des valeurs du module d’Young et de microduret¢ de chaque phase en
s’affranchissant de 1’effet de taille communément appelé Indentation Size Effect (ISE)

rapporté par [12].

Figure 4. 29:Evolutions de la microdureté et du module d’Young en fonction de la
profondeur de I’indentation.
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Les courbes de charge-déplacement (P-h) issues des essais de nanoindentation effectués sur
chaque phase IMC sont représentees dans la figure 4.30. Trois courbes de réglage distinctes
peuvent étre observées en ce qui concerne la profondeur de pénétration : la premiere
correspond a l'intermétallique Al,Cu avec les valeurs de profondeur les plus élevées. La
deuxiéme correspond aux courbes de profondeur de déplacement similaire attribuées aux
phases IMCs Al;Cu, et AICu et la troisiéme série de valeurs de profondeur intermédiaires

correspond & la phase Al,Cus.
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Figure 4. 30: Courbes de charge-déplacement (P-h).

La profondeur de pénétration maximale a la fin du segment de chargement suggére que les
IMCs AICu et Al;Cu, sont mécaniquement plus durs que les autres phases IMCs, ce qui est en
bon accord avec les résultats rapportés par Yuan Xiao [11]. De l'autre coté, la pente dans le
segment de déchargement est légerement plus raide dans les IMCs AlICu et Al;Cu, que dans

les IMCs Al,Cu, ce qui refléte les valeurs élevées de rigidité des premiers.

Les valeurs de microdureté (H) et du module d'élasticité (E) des différentes phases, estimées
en appliquant la méthode d’Oliver et Pharr [13], sont résumées dans la figure 4.31(a) et
4.31(b). On remarque que toutes les phases IMCs présentent des valeurs H et E élevées par

rapport aux métaux de base (Al et Cu). Les valeurs les plus élevées ont été enregistrées dans
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les phases AICu et Al;Cu, avec respectivement 20,32GPa et 19,63 GPa pour la microdureté et
227,5 GPa et 256,3 GPa pour le module d’élasticité. Comme mentionné ci-dessus, les valeurs
les plus faibles de microdureté et de module d’Young ont été enregistrées en phase Al,Cu
avec respectivement 10,9 GPa et 153,6 GPa. Ce comportement peut s'expliquer en
considérant la mobilité des dislocations. En effet, comme rapporté par [11], les structures
cristallines (Tableau 4.3) de faible symétrie présentent une faible mobilité des dislocations et
par conséquent des valeurs de microdureté élevées. Ainsi, les phases AlICu et Al;Cu, avec des
structures cristallines monocliniques et orthorhombiques présentent respectivement les

valeurs de microdureté les plus élevées.

25 ' I H I v I : I y T 300 T T T T T T T T T T

250

0
A Al2Cu  ACu A3Cud4 A2Cu3 Cu A Al2Cu  ACu A3Cu4 A2Cu3 Cu
Phase Phase

Figure 4. 31 : (a) Microdureté (H) et (b) module d’Young’s (E) de chaque phases du joint alliage
d’ Aluminium/Cuivre soudé a 500°C pendant 240min.

3.1.6
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Tableau4. 3: Données cristallographiques et températures de fusion ou décomposition des
phases intermédiaires existantes a basses températures dans le systeme Al-Cu [14].

Température
Systeme Groupe . ) de fusion ou de
Phase L Parameétre de maille (A) décomposition
cristallin d’espace

°C)

Al Cubique Fm-3m a=b=c=4,0494 660

Cu Cubique Fm-3m a=b=c=3,6150 1084

a=b=16,0654,

0-Al2Cu Tetragonal 14/mcm 591

c=4,8732
o a=12,066, b = 4,105,

n2-AlCu Monoclinique C2/m 590

c=6,913
] a=4,0972, b =7,0313,

&2 —Al3Cu4 Orthorhombique Imm2 570
c=2,8749

4 -Al2Cu3 Rhomboédrique R3mh a=b=12,266, c=15,109 686

y2-Al4Cu9 Cubique P-43m a=b=c=8,7023 873

] a=b=c=3,6240
o Cubique Fm-3m 363
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IVV.7. Propriétés magnétiques et Potentiel électrique

IVV.7.1. Distributions magnétiques

La figure 4.32 présente la distribution des zones magnétiques au niveau de I’interface du
joint Al/Cu soudé a 450°C pendant 30 min des joints Al/Cu. Les mesures ont été obtenues sur
une surface bien polie de 30x30 pm?. Sur cette image MFM, les deux phases des matériaux de
base, alliage d’Aluminium et Cuivre, peuvent étre facilement identifiées. L’Aluminium
(paramagnétique) apparait avec un contraste vert de grandeur moyenne selon 1’échelle de
distribution tandis que le cuivre (diamagnétique) apparait en couleur sombre qui indique un
aspect magnétique trés faible. Le résultat obtenu dans le présent travail confirme ceux
rapporté dans la littérature concernant la nature magnétique de 1’ Aluminium [15] et du Cuivre
[16]. Rappelons que le contraste magnétique des images MFM est distribué de facon relative,
c’est-a-dire donner plus de contraste a la phase qui répond plus au champ magnétique de la
pointe de balayage (caractérisation qualitative). Les deux métaux de base présentent une

distribution homogene du a 1’absence de domaines magnétiques des intermétalliques.

90.2 nm

-108.7 nm

Height Sensor

Figure 4. 32: Distribution magnétique du joint soudé a 450°C pendant 30min.
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La figure 4.33 présente la distribution du domaine magnétique de 1’interface de la jonction
Al/Cu assemblée a 525 °C pendant 30min. Nous rappelons qu’a ces conditions, 1’ensemble
des IMCs est formé a I’interface. L’image refléte trois zones : la premiere zone est celle de
I’alliage d’Aluminium en contraste vert indiquant un comportement magnétique plus que
moyen, la deuxieme zone caractéristique du Cuivre présente une tres faible réponse
magnétique et la troisiéme zone est attribuée a I’ensemble des couches IMCs de distribution
clairement intermédiaire. De cela, on peut suggérer que le total des intermétalliques formés a

I’interface possede un magnétisme paramagnétique proche de celui de I’ Aluminium.

173.2 nm

-140.1 nm

Height Sensor

Figure 4. 33: Distribution magnétique du joint soudé a 525°C pendant 30min.

La figure 4.34 illustre la distribution des zones magnétiques issue d’une analyse dans la
couche Eutectique au niveau de I’interface du joint soudé a la température de 525°C pendant
un temps de maintien de 120min. Cette fois-ci, I’alliage d’Aluminium (la matrice o plus
exactement) est passé€ en couleur sombre tandis que le deuxieéme composé de I’eutectique qui

est I’intermétallique Al,Cu est de contraste vert ce qui montre que sa réponse a un champ
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magnétique est plus forte que celle de I’ Aluminium. De ce fait, I’intermétallique Al,Cu, qui
forme 1’eutectique, posséde un comportement magnétique potentiellement proche de celui de

I’ Aluminium (paramagnétique) voir proche d’un comportement ferromagnétique.

33.0°

Phase

Figure 4. 34: Distribution magnétique &e‘l’;utectique du joint soudé a 525°C pendant
120min.
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I\VV.7.2. Distribution du potentiel électrique
L’application du mode KPFM (Kelvin Probe Force Microscopy) au niveau de I’interface
des joints soudés nous a permis d’avoir une comprehension qualitative et des mesures

quantitatives relatives des potentiels électrique a la surface des phases présentes.

La figure 4.35(a) montre une cartographie de distribution de potentiel électrique des phases
existantes a I’interface de la jonction Al/Cu assemblée a 450°C pendant une heure de temps.
Une variation du potentiel est bien observée en balayant du coté du Cuivre vers I’ Aluminium.
Un contrast clair & gauche qui devient de plus en plus sombre sur le c6té droit avec une

couche bien distinctive (encore plus claire que celle & gauche) située au milieu.

La mesure quantitative du potentiel sur cette carthographic est faite par 1’intermédiaire
d’une ligne horizontale traversant toute la surface, cette mesure est traduite par une courbe de
potentiel illustrée sur la figure 4.35(b). En se refferant a la disposition des phases
Intermétalliques dans ce joint, vue précédemment (section MEB-EDS), nous pouvons décrire

cette distribution comme suit :

- Un potentiel ¢levé de I’ordre de 300mV caractéristique du Cuivre [17].

- La partie sombre est attribuée a I’alliage d’Aluminium avec un potentiel relatif de
I’ordre de -200mV, ce qui est en bon accord avec les valeurs publiées par Holze [18].

- La partie la plus claire, en forme de couche verticale, est affectée a 1’intermétallique
Al,Cu de potentiel de I’ordre de 400mV.

- La couche Al,Cus est aussi délimitée par un interval de potentiel quasistable de
moyenne nulle (OmV).

- Vu la difficulté d’identifier les phases situées entre 1’Al,Cu est 1’Al,Cus a I’interface
de ce joint (soit I’AlCu, I’Al3Cus ou les deux ), I’ensemble posséde un potentiel

électrique moyen d’une grandeur de 100mV).
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Figure 4. 35: Distribution du potentiel électrique a I’interface du joint soudé a 450°C
pendant 60min : (a) cartographie (b) profil du potentiel

La figure 4.36(a) montre la cartographie de distribution de potentiel mesuré a I’interface du
joint Al/Cu soudé a la température de 525°C maintenu pendant 15 min. on peut aisément
remarquer deux parties distinctes en terme de contraste c.a.d en terme de potentiel électrique a
la surface. La premicre partie, la plus sombre, est identifiée comme étant [’alliage
d’Aluminium. Sur la deuxiéme partie (la plus claire), on différencie aussi légerment deux

zones a savoir le Cuivre du co6té gauche et I’ensemble des Intermétalliques du c60é droit.

En terme de quantification du potentiel électrique de ces zones (Cu-IMCs-Al), on remarque
bien sur la figure 4.36(b), que le cuivre et les IMCs expriment un potentiel presque

équivalent, bien plus élevé que celui de I’alliage d’ Aluminium.
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Figure 4. 36: Distribution du potentiel électrique a I’interface du joint soudé a 525°C
pendant 15min : (a) cartographie (b) profil du potentiel
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La figure 4.37 présente la carte du potentiel électrique a la surface et le profil correspondant
acquis aprés balayage KPFM a lintérieur de la couche d’Eutectique (a-Alu + Al,Cu)
présente a I’interface de 1’assemblage Al/Cu liés par diffusion a 525°C pendant 120min. La
différence en potentiel électrique est bien nette sur cette cartographie (figure 4.37(a)) ou on
trouve I’Intermétallique Al,Cu illustré sous contraste trés clair tandis que la matrice o
d’Aluminium se manifeste sous un contraste sombre indiquant (selon 1’échelle de la

cartographie) un potentiel tres bas.

Le profil linéaire du potentiel (figure 4.37(b)) présente des hauts (Al,Cu) et des bas (a-Alu)

dont les valeurs relatives moyennes sont de 1’ordre de 500mV et -500mV respectivement.

-114-



871.5mvV

-905.1 mV

0

mV um

3.1.8 Figure 4. 37: Distribution du potentiel électrique de I’eutectique du joint soudé a
525°C pendant 120min : (a) cartographie (b) profil du potentiel

Cette caractérisation (AFM-KPFM) nous a permis de décrir qualitativement et semi-
quantitativement 1’évolution du potentiel électrique a la surface en allant du c6té du Cuivre
vers I’alliage d’Aluminium passant par les phases intermétalliques présentent a 1’interface.
C’est ainsi qu’on constate qu’aussi bien le cuivre que 1’ensemble des IMCs présentent un
potentiel électrique positif ce qui nous permet de prévoir un comportement plutdt cathodique
en terme de corrosion ¢lectrochimique. L’attitude est plutdét anodique pour [’alliage
d’Aluminium qui présente un potentiel électrique négatif. 1l est important de signaler que sur
la base de ces résultats, I’immersion d’un joint Al/Cu dans un électrolyte peut engendrer une

corrosion galvanique au niveau de 1’interface du joint.
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Compte tenu des différents résultats regroupant 1’analyse microstructurale, 1’¢tude
thermocinétique ainsi que la caractérisation micromécanique, les conditions optimales
(température de soudage et temps de maintien isotherme) ayant permis d’obtenir un joint Al-
Cu sain (absence de défauts et épaisseurs d’IMCs réduites) sont : un soudage par diffusion a

500°C pendant un temps de maintien de 15 min.
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Conclusion générale

En résumé, le présent travail est une contribution a I'étude de I'assemblage dissimilaire d'un
alliage d'Aluminium avec du cuivre par un processus de diffusion a I'état solide. Le but étant
de déterminer les conditions optimales en terme de température de soudage et de temps de
maintien afin d’obtenir une jonction de meilleure qualité. Ceci passe par des caractérisations
microstructurale et micromécanique detaillée des interfaces obtenues lors du soudage. Ces
caractérisations combinées a une étude thermocinétique détaillée (déterminations des
différents parameétres de la cinétique n, k et Q) ont largement contribué a atteindre les
objectifs soulignés précédemment. Les principaux résultats obtenus dans le présent travail

peuvent étre résumes comme suit :

- L'alliage d'Aluminium et le cuivre ont été assemblés avec succes par le procédé de soudage

par diffusion a I'état solide.

- Les principales transformations ont été observées du coté de I'Aluminium, puisque les

différentes couches intermétalliques se sont formées a l'intérieur de la matrice d’ Aluminium.

- L'augmentation de la température et du temps pendant le soudage par diffusion entraine
I'apparition de différents types de composés intermétalliques dont I'épaisseur augmente en

conséquence.

- On distingue cing phases intermetalliques allant du cété Al vers le Cu : Al,Cu, AlCu,
A|3CU4, A|2CU3 et A|4CU9.

- Le soudage par diffusion a une température plus élevée (525°C), a induit une transformation
morphologique du coété de I’Aluminium qui se manifeste par le développement d'un

eutectique composé de « Al,Cu + a-Aluminium ».

- Les parametres thermocinétiques (n, k et Q) ont été calculés sur la base de la théorie
classique de germination — croissance. Une valeur unique de n=0.43 a €té obtenue, suggérant
une croissance normale des phases IMCs. En outre, la valeur la plus élevée de k (qui
représente la cinétique de croissance la plus rapide) correspond a la croissance de Al,Cu. Ces

résultats sont en tres bon accord avec les évolutions microstructurales observées.

- L'énergie d'activation correspondant a la croissance de I’intermétallique AlsCug est la plus
¢levée parmi les IMCs. Considérant que la séquence d’apparition des phases intermétalliques
est directement liée aux valeurs des énergies d’activation, on peut suggerer la séquence

suivante : Les couches Al,Cu et Al,Cus ont d'abord été formées a 1’interface du coté de



I'alliage Al, puis les deux couches AlICu et Al;Cu, sont apparues. Enfin, la couche Al;Cug

précipite du coté du cuivre

- La microdureté de la zone d'interdiffusion est d’autant plus élevée lorsque la température de
soudage augmente. En effet, cette zone présente des valeurs de microdureté nettement

supérieures a celles enregistrées dans les métaux de base.

- Les tests de nanoindentation ont montré que les valeurs de dureté les plus élevées ont été
enregistrées dans les phases AICu et Al;Cu, avec des valeurs de 20,32 GPa et 19,63 GPa

respectivement.

- Compte tenu des différents résultats regroupant 1’analyse microstructurale, 1’¢étude
thermocinétique ainsi que la caractérisation micromécanique, les conditions optimales
(température de soudage et temps de maintien isotherme) ayant permis d’obtenir un joint Al-
Cu sain (absence de défauts et épaisseurs d’IMCs réduites) sont : un soudage par diffusion a

500°C pendant un temps de maintien de 15 min.

Perspectives

- Une caractérisation ¢lectrochimique des différents joints permettra d’étudier I’effet des
phases IMCs sur la tenue a la corrosion des interfaces obtenues. Cela aidera a une
meilleure optimisation des conditions de soudage par diffusion.

- Une modélisation mathématique du procédé de soudage par diffusion permettra de
mieux comprendre les mécanismes d’apparition des phases intermétalliques et par
conséquent de mieux prédire le comportement a 1’interface des jonctions ainsi

élaborées.



