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INTRODUCTION G ENIIRAI,IL

Certaines propriétés physico - chimilues des céraniques 99nt intéressantes
(masse volumiq^ue,iooductibilité thermiquà (sauf exception) et éleclrique faibles'
àurete, module d'élastcité élevé. Ceci èxplique le développement des dépôts
céramiques réalisés par différentes techniques (C. V. D., I'. V. D. assisté ou non
par lasàr, projecton plasma ou 1u chalumeau, canon à détonation) et des
.êru*iqu.s^maisives pbur des applications orientées vers différentes industries
(aêronùtique, aérospâtiuL, automôbile, opto - électronique, êleclronique "')'

L'utilisation de céramiques monolithiques ou alvéolaires imPgse
pratiquement touiours de rêaliier I'assemblage de celles - ci sur une pièce
ioêtutiiqu.. Noui nous proposons d'ana\rser les diffêrentes interactions
envisageablei lmécaniqu"t, ébhriques, chimiques).p_ouvant expliquerfa$hésign
entre uîe cêramique et un alliage métallique,@; difffrentes techniques pouvant
êlre mises en oeuvre sans poù autant êùe exhaustif, particulièrement pour les
méthodes utilisées et bien maîtrisées industriellement.

Dans le but d'appÉhender les problèmes posés et la nature des interactions
qui se produisenl lori Oe la réalisation des assemblages céramo - métalliques,
nous avons consrdéré deux technologies de liaison, le brasage réactif sous vide
et la thermocompression pour différents couples.

La caractérisation mécanique des céramiques, I'analyse des liaisons
formées d'un point de vue mêcânique et physico - çhimique, nous a permis
d'évaluer des paramètres de fiabilité des assemblages étudiés.

La fragilité inlrinsèque des céramiques impose_ d'analyser la qualité de la
liaison un.Jdur moyeoj de conlrôb nôn destructifs. Nous avons pu vérifier
I'efficacité de certaines méthodes.

Si il est wai que les cêramiques présentent un comportement purement
êlastique, donc fragile, il n'en est pas moins wai que- les matériaux utilisés
courammeut dans 

-l'induslrie 
possêdent des propriétés mêcaniques et un

comportement à la rupture qui sont aussi varifs qu'il existe de natures de
-"téti.u*. En fait, nous sommes anenés à nous adapter à la loi de comportement
de ceux - ci et à les utiliser en fonction de lerns propriétés, ce qui est iustifié par
un ralentissement de I'engouement connuç il y a quelques années, Pouf
l'utilisation des cêramiques dans certaines induslries.

Les lravaux présentés peuvent conlribuer à la compréhension de certains
mécanismes dévelbppés lori de la Éalisation des liaisons céramo - métallique,
bien que certains aifects des problèmes abordês doivent être approfondis, les
Ésultats obtenus êtant incomplets.



CHAPITRE I

ASPECTS DE I,'ADHESION SOLIDE I SOLIDE



f. ASPECTS DE L'ADHESION SOllDF, / SOUDU.

1.1. Introduction.

L'assemblage de deux matériaux homogènes ou héterogènes pose le
problème de l'adhérence enhe ceux - qi. La comprehension des mécanismes
à'adhésion (mêcanique ou éactonnelle) nécessite '{a connaissance de la
géométrie des surfaces et des inærfaces, des réactons- chimiques-pouvant se
proauire entre les solides ou le système solide / liquide, si une Phase liquile
àpparait lors de la liaison, des rêactions physiques aux inl,erfaces et des
transformations de phases. De ce fail, l'aspect physico - chimique des surfaces,
les mecanismes d'adhésion, la mécanique et la rhéologie sont élroitement liés.

Nous considérons derx types d'adhésion qui se distinguent par la nature
des rÉactions aux interfaces des solides:

- Adhésion mécaniqræ issue des liaisons à courte distance de VAN DER
\ry'AALS,

- Adhésion Éactive généÉe par des n!çanismes de diffusion, ou des
Éactions chimiques enlrre les interfaces, liaisons éleclroniques, eÛs...

Læ concept d'adhêsion peut être reliê au travail nécessaire pour rompre les
liaisons assurant la cohésion de deux solides (liaisons métalliques, ioniqtrcs,
covalentes, ou parforces de VAt'{ DERWAALS) /1/.

Si on considère des plans cristallographiques denses, le lravail nécessaire
pour romprc la liaison enlre deur,plans, e1 créer unc fissure présentant deux
iurfaces, est égal à deux fois l'éneryie superficielle (27).

Ce lravail conespond à I'aire sous-iacente de la courbe effo,rt
déplacement (o = fÂa) (figure n' l). La loi étant supposee linéaire, on peut
êcrire:

vl =' (1)

D'où la loi d'OROïVAtl donnant la conlrainte théorique de rupture des
liaisons alomiques:

a=2Æ.rt 'o

E: module êlastique.
a: distance d'équilibre des liaisons atomiques.
7 : êneryb superficielle.

a2a
æ,

(2)



= eontrainte théorique de mpture

dF-dfu
dRz

Puits de potenliel

NGURI I

Cornbe de cohésion d'un solide.

Cette contraintre théoriqræ eS lrès supérierne aux valeurs expérimentales.
Ceci est dû au fait que la rupture ne s'effecûre pas etr une seule fois. L'éneryie
élastique est emmagasinêe progressivement autour d'un défad existant
antêrieuremenL Une fissure apparail, puis se propage en rompant les liaisons
atomiques une ptr une. L'analysu de GRIFTITH montre que, pour un solide
purement élastique, la conlrainte moyeûne porn faire évoluer un dêfaut et
propager nne fissure est donnêe par la relation :

o = (trlp

c : dimension du défarn initial.
E : module de YOUNG.
7 : êneryie superficielle.

(3)



Ce raisonnement peut êlre applique porn expliciter I'adhésion enlre deux
solides. L'adhésion entre deux solides peut êlre obtenue grâce à différent,es
natures de fiaisons (ioniques, covalentes, métalliques, VAI'{ DER WAALS).
Porn séparer réversiblement les solides en contacl" il est nécessaire de dépenser
les énergies 71 et 72 pour cÉer les surfaces 1 et 2 égales à I'unité. L'éneryie
d'inlerface y12 est Écupérée par le système lors de la propagaton d'une fissnre à
I'interface de liaison des solides (rupture des liaisons d'interface). L'éneryie
d'adhésion est exprimée par la loi de DUPRE :

'W' = "n + Tz- Tlz (4)

71 : éneryie superficielle du solide 1.
72 : éneryie superficielle du solide 2.
712 : énergie d'interface enlre le solide I et2.

La connaissance de l'êneryie d'adhésion (tùlQ ne permet pas de prévoir
exactement la fonce nécessaire porn désoliduiser deux solides apres adhésion
Un nombre important de facûeurs annexes intervient dans la mesure de la force
d'adhésion trel que :

- Nature des liaisons chimiques.
- Propreté des surfaces.
- Traitements des surfaces.
- Géomélrie du systène.
- Propniêlés rhêologiques des malériaux.
- Méthode de mesure.
- Raideur du dispositif de mesune.

Il est alors nécessaire de considérer I'adhésion en fonction des propriélés
mêcaniques des matériarir et de ta loi de comporlement de ceux - ci sous l'effet
de la tempÉrature. Les différents systèmes d'adhésioa sont :

- Les solides élastiques et viscoêlastiques.
- Les solides êlasto - plastiques.
- Les micro - contacts.
- Adhésion à haute ûemperatrne des métaux.

I.2. Adhésion den solides élastiques.

La liaison pr contact adhésif de deux solides élastiques perl être analysee
selon I'aspect lhermodynamique ou à l'aide de la tlÉorie de l'êlasticité f2l.I*s
Ésultats obûenus sont identiqnes, mais I'approche du problème est différenle /3/.

L'auteur MAUGIS D. considère deux solides en contact $r une surface
(A). La fo,rce appliquec F, qui perd êlre de compression ou de lraction, est
lransmise soit par une masse (M) Glgure r" 2) soit pr un ressorl de raideur KM
(figure n'3).



A : Surface de eontacl

I'IGURE 2

contact d'équilibre entf,e deux solides élastiques à charge imposée /3/.

TTGURE 3

contact d'équilibre enrre deux sorides élastiques
à déplacement impose avec une machine de raiderir Km /U.
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La surface de contact (A) évolue soit por.n une charge (M) imposee soit
pour un déplacement (ô) imposé (ceci implique une raiderrr infinie du système
êxperimental). On considère en général le déplacement inpose (A).

La têûe de fissrne sollicitée en mode I (contrainte normale au plan de
contacQ est formêe par le bond du contacl La fissrne se propage ou se ferme en
foncton du sens d'êvolution de I'aire de contacl (augmentation ou diminution de
la surface).

La variaton d'éneryie libne du système est :

Eneryie d'HELMOTZ:

dF = (c - !v) dA + Pdô - sdT (s)

Energie de GIBBS :

dG = (G - TDdA - SdT - ôdP

I-e taux d'êneryie libre restituée pr le système est :

ôUn ôUp âUp
Ç= tt')a = tf)r + (;p)r

UU est l'éneryie élastique du système.
Up est l'éneryie polentelle du système.

L'équilibne est obtenue Pow:

G='W (8)

(Cetûe nelation lie detrx des trois vriabhs ô, P, [, ainsi les courbes
d'êquilibre ô (A), 4 (P), P (ô) sont fonction de (tùV)).

La rupture des tiaisons d'interfaces nécessite une éneryie \IydÀ L'éneryie
supplémentaire (G - lV) d À se lrandorme en êneryie cinétiqæ si il n'existe pas
dephênomènes dissipatifs. Si G < Uf, h surface de contacl (A) augmenle et la
fissure se referme. Si G > \M, la surface (A) diminue donc la fissure se propage
de (dA).

L'équilibne peut êlre dabh ou inslable. Le sydème setra en uquilibne slable
sous urc contrainte donnée (P = cte ou ô = cte) si h potentbl thermodynamique
correspondant est nininum. La $abilité du système est doanée pour la condition

ôG

(6)

(7)

f  tO;  dÀ = O



Elle dépend de la raideu Kn du système experimental (celui - ci peut
smmagasiner une certaine quantité d'éneryie rÉilisée ponr faire évoluer la
fissure). Le domaine de stabilité croit de façon monotone à chargement imposé
(Km= 0) et à déplacement imposé (Km= -).

La déûermination de l'éneryie d'adhésion nécessile des précautions. En
effet, il existe une interaction des fonces d'atlraction moléculaire (adsorption,
VAN DER \MAALS) qui provoque des déformations êlastiques. C.elles - ci
s'aioutent à celles imposées pu la charge appliquee ou par le déplacement
impose. Ces déformations élastiques microscopiques permetent d'emmâgasiner
de l'êneryie élastique qui s'aior.Ée à l'éneryie élastique issue du déplacemenl
L'éneryie élastique totale smmagasinée ptr le sysGme devient:

: 1--=

_ dUt- P{Q * ffi (1o)
Ëaqetll ' '

L'auteur MÀUGIS l4l monlre que l'éneqgie élastique peut êlre calculée
pow un poinçon spherique en aioutant un ûerme de déplacement à la solution
élastique de IIERTZ. Cette mêthode est gênérale, elle peul êûre démonlrée pou
des poinçons de forme quelconque pr la théorie de l'élasticité. Les conlraintes
et les discontinuités de déplacement sont équivalentes à celles de la mêcanique
de la rupture (théorie de GRIFFITH).

Kt
a=W

(ez)=o(#)Kr <firo

(1  1)

(r2)

(13)

K1 : facûern d'intensité des contraintes.
p : distance à la tête de fissue.

Le factern d'inlensitê des conlraintes est reliê à l'énergie lih'e (G) pr les
dations:

Pour tme sollicitaton en déformation plane :

^  L , l 'v !2 L- l rz2
G =i fi5| . -$-) rtt

Pour une sollicitralion en conlrainte plane :

(14)

La fmmule donnée ponr des sollicitations en défmmation plane est rtrilisée
pour des fissrnes tridimensionnelles (fissrnes circulaires par exemple).

s=âçi. #1*,,



Un exemple est donné pour le contact de deux sphères f2l.L'êrcryie libre
(G) varie avec la surface de contact (A) et la charye P.

G = UE +Up -  W .  A

éneryie élastique,
éneryie polentelle,
éneryie d'adhésion,

surface de contact.

Le diagramme (figrne n" 4) presente l'évoltÉion de l'éneryie libre en
fonction de P et de À. Pôw G = .lM, [e système est en équilibre (extremum de la
cornbe). Si P > Pc €c charge critiqræ), l'équilibre est stable et la fissure ne petd
pas se déplacer sar.f si la charge varie, c'est le cas de la rupture contrôlée d'un
joint adhêsif.

Si P = Ps , l'équilibre devient instable et la fissrne se propage sous ute
charge constantre (Pr) iusqu'à la rupture totale de I'interface d'adhêsion.

df,e<g. ,i ,v A 
LD àâ-- lL )" $:-."

correspond à la force d'adhêsion pour une sollicitation du système sottti une
charge imposee. Pour un système- soumis à un déplacement imposé dont la
raidern es[ K6 le potentiel thermodynamique est plus faible (absorpton d'une
certaine quantité d'éneryie élastique par le système en fonction de la raideur) et la
force d'adhêsion tend à être plus faible.

(1s)

Ur
UP
\w
A



FIGURE 4

Eneryie totale emmlgæiniie pour l'adhêsion de deux sphères
en fonction de P et lxDJ.

La force d'adhésion élastique (Pr) peut êlre cdculêe pour cerlaines
géomélries selon deux mêthodes : pr la méthode du bilan énergêrique (G) en
s'assuraût que la solulion donne une vdeur correcte de (o) en tête de ta fislure
dans la relaton :

K1
o  = .

. 
(2 n ùrl2

(des effets de rotation de sections encashÉes ou aulres solutions élastiques
peuvent pertrnber le Ésuhat), ou ptr la méthode du K1 en analysant- les
contraintes en lête de fissure.

L'adhésion des sphères et des poinçons plats a êté étudiêe pr MAUGIS
/1/. Si on considère un poinçon urisymélrique en contact avec un demi espace
éJastque soumiq à la charye P qui est appliquêe sur une surface (A) de rayon (r),
il est démonlre /5/ que :

L-û  (P1 -P;2
v - - - E 8zr3

P = Pl daqs la theorie de IIERTZ.
P1 : chqe apparenûe (Pt = O po.n un poinçon plaQ.

10
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*,=S pourunesphère, Pl = 
ffi 

pouruncône
3(1 - t t

Les forces d'adhésion ne sont pas toujours proportionnelles à l'éneryie

d'adhésion\ff, elles peuvent êlre proportionnelles à (\]IDUZ ou à (W)2.

La charye critique Pç est donnêe pour différentei géométries et mode de

chargemenL

Porn un poinçon plat à charye ou à déplacement imposé :

Ps= W,*
(17)

Pour une sphère à chaqge imPosee:

1
Pc = - ir t t rR

Pour une sphère à déplacement impose :

q

Pc = - i rWR.

Ponr un cône à charge imPosée i

n  54(1 -u2rw2
rc - 

n'E tg3 P

Porn un cône à dêPlacement imPose :

n  6(1  -pâw2
r c  -  n . - 1  o

(21)

(1E)

(1e)

(20)

Il perd exis{er des géomêlries po.ur lesquelles la force d'adhêsion ne peut

pas êlre-determinêe, dufait qu'à l'équilib're :

ffiu'o
La dabilité de lafissure eS observee pow un déplæement imposê. C'est le

cas de l'êprotrvetle dotrble cadibver (D. C. B')'

rEq3P

l l



"..t

,ii

(22)
Kr2

G=É=

(23)us = +

o=f**

npz12 o +ffi2
b : laryeu de l'éprouvefle,
h : êpaisser.lr de l'éprouveil,e,
L : longueur de l'éprouvette

La méthode_ du bilan énergétque permet d'analyser I'influence des
préconlraintes et des conlraintes Ésiduellei. Cefles - ci ïugmenl,ent l'éneryie
élastique epmagasinée. Donc l'énergie disponible, pour propager une fissr.Ëe,
croit en pésence d'une pÉ-contrainte ou dà cono-o-^t'tes tusiO,r"lius. Ceci tend à
diminuer la force d'adhésion. ce concept a été vérifiê par KENDALL t6t po;
un filn éfafliqg, d'épaissern (e), de.lugeur (b), tendu (e = dl/l), puis pose sur
un plan ttgid". f)ans se cas l'éneryie élastiqræ àmmagasinée est : 

' ' I

Eu2n3

eZEeA

e : déformation élastique du film ou tension du filn.
A: surface de contacL
e : êpaisseur du film.
E : module élastique du film.

- . ^L'énergie liberee lorsque la fissure se propage de dA est lt2 Ee?e.Ce lerme
doit itp ajoute àl'expression (23) potn ottenii ltneryie libne du système. Si on
considère h cas du pelage sous un angle 0 =IIl2

eZ eE (24)

Pour G ='ïV'la force d'adhésion diminue par unité de largeur d'une valeur
de ln Ee2e et s'annule (pulçu spontane) loryque l'é-neryie élastique
g.glagasin-e1 {an1 le filn esr fg"ru à rgneryie rorale ï'adhésion- (lv x li a
I'interface d'adhésion Cæci-expliqye que lorsqrle le filn'plastique "'est soumis
à une dilatation thermique (contrainæi terni{ues), l'êpaisse* d" celui - ci doit
êlle aussi faible qne possible pour êviter le pelàge iponiane.

La théorie de I'adhésion élastique n'est pas vérifiee pour des solides
élastiqræs rugueux, particulièrement ii on coniidere deux ipheres dures en
cgntact et lyant t1ng tqace rugueuse. Ceci est un cas particulier de I'influence
des conlraintes Ésiduelles sur I'adhésion. En effeû ri on considère un plan
TgueyT pose sur *-qlp-lit*,-le contact ne pe{ se Éaliser que par les sommets
d'asperités. I-es asperités les phrs élevees sont comprimées e't bi adres tendræs.
La mesure de I'adhésion est Édisée à déplacemôil imposé au niveau d'une
rugosité qui se dfcoflera Po_T_ll9_delormalion critique Oc. L'adhésion d'un plan
ruguqf1 est analysée pAJoHNsoN fll. c.elui - ti considète que torruj bs
rugosités ont un rayon (R) et que la dislribution des hatileurs est èxponentielle.
D'aulres auteurs /8/ considèrenfune distribrdion gaussienne des hauteirrs.

t2



olr l=
Q n o27lt2

(2s)

o est la déviation standad. Pour o = o, tous les défauts sont au même
niveau. Si on considère N défauts par unité de surface, la force d'adhésion est :

(26)

ggtt2 631'2
axfi = (3)l/z T2n WR

P=KHA

1
Fad = 

iN" \WR

Lonsque o # 0, les aspérités sollicitées en tension se décolleol dT que leur
déformatioi.f*iot la valeui critique ôc. La vriaton de la fo'rce d'adhésion est
liêe à I'indice d'adhésion u= ol&..Ce pmamèlne se met sous la forme :

-22
exP' 

, o2

P: charge applquée.
H: dureté dumatériau.
K : coefficient relie à la nryosité et à la phnêilé de la surfice de liaison

(en mo1ænne la natern-& ce pditmètre est O'fi)l < K < 0,02).

(27)

- K RUe oilt correspond à la force nécessaire pour dêformer une rugositê
d'une quantité ô(ô= o), K étant la raidern du système.

- 32 IMR est l'adhêsion de la rugosité.

Si le module de YOLJNG est élevé (cas des alliages métalliques et des
éramiques), il serait nécessaire d'obtenir des déviations standards inférieures à
qrcQuËs diânes d'nngslroems pour avoh un indice d'adhésionélastique êgal à
f. fri conséquence, l'ànergie êlàstique gmmagasinêe 9st plgs élevée 9T Potrf
une surface lisse, I'adhésioi ænd à d-iminuer même à disparailre lorsqræ I'on est
en prÉsence d'une surface rugueu$e. L'éneryie d'adhésion décroît lorsque le
pramèlre (c) augnente.

Nous presentons, pour exemple d'adhésion élastiqræ.e{re {"* matériaux,
la lechniqô d'adhêrence moléculaire dilisée dans I'industrie. optique ou
optéleUràniq,æ afin d'assembler des supports de miroh en vilroceramiaue
"iérod*" o.rïn silice srr des supporls ù-vitrocfranique. Cette méthode de
liaison (adhérence moleculaire ou ; 

-optcal 
contact') rypo-* des conditions sur

la qualiiê de surface de jonctiou dais la mesune ori les forces de VAI'I DER
WÂALS sont mises en iéu (planêitê des surfaccs V5 à )J20, absence de todes
polhnions pouvant 

"ugÉ"otù 
fénerg,ie superficielle de contact). La rugosiÛê des

i*f"".r Oôit erre de I'oûdre de 200 Atgt. La pression à appliquer en foncton de
la surface de cmtact esl donnée pr une reldion empfoique /lU.

(2E)
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La distance d' interaction est de l'ondre de 10 A. La force d'adhésion est
donnée par la relaton :

Temt'ratue
de traitement thermique

("c)

Conlrainte de nrpttre

oR
Gvm4

Observations

2n 2,5 Rupûre daos le plan de
liaison - Sans altération
des surfaces

5@ 3 Idem

(2e)F f r2  hcr  =f f i .14

l: distance separant les deux solides.

Ces liaisonspossèdent de bonnes caractéristiques d'étanchéité à I'hélium, et
de tenue au vide. La conlrainte de rupture de la fiaËon est de 1,5 MPa pour une
sollicitation en mode I des interfacei(essai de flexion quatre points) lcil. Cene -
ci -aug,mente lmsqu'un lrailement 

-thermique 
est iê.tirê' aprèi adhésion

moleculaire. La conlrainte de ruptrne est peu sensible à 
'l'élévation 

de
tempÉrature Post - adhésion La consolidation 

-de 
I'adhésion n'évolue que très

Peu -Pour une lemffratrne de lraitement thermique superieure à 200t. Des
ésultats sont p'resenlés dans le tableau 1.

Tableau I

Contraintes de rupture de la liaison effectuee par adhésion molêculaire
en fonction de la temperatrne de lraitement thermique post - jonction.

L'adhêsion molêculaire peut s'elTectuer sous vide. L'atmosphère de
llaitepe-nt thermiqræ post - joncton (ah, nerdre, vide) n'a pas d'inflùence sur
l'êvohdion de la contrainte de rupture.
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I.3. Adhésion des solides viseoélastiques.

Un solide n'est pratiquement jamais purement êlastique. Certains matériaux
comme les élastomeres ont un comportement viscoelastique. Les conlraintes et
les vilesses de déformation sont très élevêes en Gte de fissure. Ceci s'explique
Parle fait qu'elles dissipent de l'éneryie en tête de fissure pour des sollicitatiôns
cycliques de déformation.

Si on considère deux solides viscoelastiques en contact, la surface de
contact étant dÀ le ûerme (G - ln dA represente l'éneryie cinétque dissipee en
tête de fissure, donc la fmce d'entension de la fissrne. Sous l'action de cette
fonce la fissure atteint une vitesse linite (v). Il ne peut pas se produire une

"ugTegFtion 
conlinue de la vitesse de propagation Oe la fissure cotnme pour un

solide élastiqræ. On peut donner la relationTll.

G - ïV ='!V'O (rr, v) (30)

Il fatil exprimer certaines remarques specifiqæs aux solides
viscoêlastiques.

- Lgt perGs d'êneryie dans le malériau sont negligeables par rapport à
celles qui se-pnoduisent en tête des fissures. Ceci explique que les déplacements
*$T1 élastiqæs et que l'énergie libre (G) restituée par [e système perx être
calculée pr la théorb de l'élasticité. Le module de YOUNG relaxé est ionsidéré
dans ce cas.

- Le terme \[r o (ary , v) correspond à un freinage visqueux qui est
f.gptqonnet à l'énelgie d'adhésion de DLIPRE. ceci impose que les pertes
d'éneryies n'appraissent que si l'interface est capable d; transmettre
intégralement les conlrainles. Lorsqræ l'éneryie d'adhésion diminræ, la vitesse de
fissuraton augmente la dissipation d'éneryie étant plus faible

Les cractéristiques d'interfaces exprimées par les termes de l'éneryie
dl{he$on (1V) sont indépendantes des pnoprieæJ Cta*iques du matériau, des
S"tt de géomê'lrie, des conditions de so-llicitations inhérentes au ûerme (G) et
des propriêtés viscoelastiqræs repÉsentees par le terme O (rf, v).

- I-e terme O (tf, v) est un facteur sans dimension. C'est une propriété
inlrinsèqæ au matériau pour ur mode de sollicitation donné (Mode I, Mode II
pr exe-mple). Des Ésultals obtenus à diffé.rentes temperalures peuvent êlre
exlrapolés à uæ temperature de Éférence à I'aide du factern de tranilaion rT.
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L'expnession empirique permettant de déterminer le facteur aa est:

8,86 ff - Ts)
log uT = 101,6+( t -Ts)

Ts=Tg+50

Tg: t,empératue de lransition vitreuse mesurÉe à fréquence nulle.

Cette foncton est souvent déterminée expérimentalement.

La force d'adhésion augmente avec le tremps de contacL Si on considère
I'adhésion enlre deux polymères (auto - adhésion) un effet d'interdiffusion des
chaînes de reptatioo peut expliquer ce phénomène. La théorie et I'expÉrience
monlrent que l'éneryie de ruptrne croit en fonction de tV2. L'explicdion de ce
Ésultat pertr êhe donnee en analysant l'êvohlion de l'énergie cinétique (G -
!V). Si (G - Vq diminue avec le ûemps de conlact lV'étant conslant c'est le
ûerme G q,ti diminue pr relaxation visccÉlastiqæ des contraintes dans des
rugosités. L'éneryie élastique gmmagasinée à I'inærface de liaison diminue, donc
l' énergie d' adhésion augmente.

I.1. Adhesion des solides élasto - plastiques.

Si on con"sidère une sphère dure en aPp,lri progressif sur une Plaque
conslitrÉe d'un malériau ayant une loi de comporlemenl êlasto - plastique, on
observe au débri de l'application de la fmce, une déformation élastique de la
plaque. La défmmation plastique apparaît pour ture valeur de conlrainte (point
de HERTZ qui exisle pow un rayon de contact compris entre O et al2, [aJ est le
rayon de contact) égale à:

orn = 1,1 Re

(Re: limite élastique du matêriau).

Laforce appliqæe vaut:

Fl = (1,1 r)3 (33)

Re: limite élastique du matériau
R : rayon de l'empreinte de la sphère.
K : raidern du système.

La contrainte moyenne augmente en même temps que la zrlrre de
déformaton plastiqrrc croit, puis devient constante. C'est le domaine élasto -
plast\ue. La valern de la conlrainte moyetrne à fequilihe est donnee pæ la
relalion:

(31)

(32)

Re R2
T
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F
om=-

fr, a-
(34)

(3s)

Il existe une expression approchée permettant de relier la drneté VICKERS
ou BRINELL, la [nlte élastiqucdu matériau, à la conlrainte moyenne ll2 - l3l.

olrr = r&
-H

Re : limite élastique.
H : dureté.

La dqreté des mêtaux et alliages métalliques est au premier ordre
proportionnelle au module d'élasticité ên absence de trandormation de phase
iroôifi*t la slnrctune de l'alliage, les caractéristiques mécaninues 9t la duretê.
Une loi est proposée par GILIvIAI{ ll4l pow les métarHr et alliryes dont la maille
cristalline est cubique à faces cenlrées.

H:3 .1ù38 (36)

Cette proportionnatite perd être expliqrée pT les inkractons élastiqræs des
dislocationi 

"t 
l" blo"age tie celles - éi (formation de crars, empilemenl des

dislocations sur les joints de grains...).

JOHNSON /15/ monlre qræ lors du contact sphère / plague, il existe un
Égime rigide - plastique (gû = 5ne1 pogr un rayon de contact [a] égal à :

(37)

a : rayon de contact.
R : rayonde l'empreinûe.
Re : limite élastique.
E : module de YOUNG.

Dans ces conditions, la fcce à appliqær porn obtenh un regine êlasto -

ft'sof;

plastiqrrc s'exprime:

F > Ft = 3r(5O)? *P

On pet[ noter les remarqæs suivantes:

Lorsqu'une sphère de rayon R est en appui avec une forcc Fo > F1, sur une
surface plane, puis retirée, h rayon d'indentation en absence d'adhésion est :

" . :

(38)

.o = 1ft1t,0

t7
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Le rayon de cor.nbure de I'empreinte est Rt > R si il y a recouvrement
élastique. Si on Éalise des chargements et déchægements successifs sans
dêpasser la valeur de la force Fo, le contact est purement élastique sphère dans
sphère. Dans ce cas, la surface de contact de rayon R' est obûenue par la force
Hertzienne F1 porn un rayon d'indentaton (a).

(40)

rayon d'indentation
rayon de contacl
raideur du système.

(41)

rayon de contactde la sphère (1).
rayon de contact de la sphère (2).

13

a
R'
K

I
tr

Rr
Re

11=R-f*Rt

4.= "E a &

a3K a3K
E.=ffi

Dans ces conditions, le rayon d'indentation petx êlre déterminê à parlir de
I'expression (35) et R' vatû:

on= = 3Re (43)

L'êneryie d'adhésion des deux sphères est :

(Fo - Ft)2G='ïV'=ffi

.=(*lr)w

(42',)

(4)

(4s)R'= a K Fo126
= æ = æ

Les forces considérees dans oes expressions doivent théoriquement
prendre en compte les forces d'attracton moléculaire qui s'aioutent à la force
appliqtæe. L'expression de la force moyenne monlre que la cission thêorique (r
= N3O) est oblenrrc pour une force e:rtérieure nulle, avec une éneryie d'adhésion
égaleà( lV>1ù5E.R) :

ïy
R.=

,& p3
6. 153. K2

l8
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à tilre d'exemple pour le cuivre :

E = 1,31011 Pa, W = 3 j/mZ et R < 2,3 pm U.

Dans la mesure où les valeurs théoriques et experimentales ne sont pas en
Parfaite concordance, pour les contacts êlasto - plastiques et plastiques, on utilise
par approximaton la chrge effectve pour calculer la conlrainle moyenne à
l'équilibre soit:

Fo = F + 3[ IWR + [6 I I \MRF + (3nWR)z lUz (47)

F : fo,rce appliquee.'W': 
éneryie d'adhésion

R : rayon de contacl

Si on considère le contact plastique, celui - ci perd s'effectuer avec ou sans
recouvrement élastiqræ. Lorsque la force Fo = fI a2 H est stdïisamment élevee
(Fo > Re) le rccouyrement élastique est négligeable, on obtient I'adhésion d'une
sphère dens ume cavité sphériqræ. On peut considérer dans ce cas la théonie de
l'adhésion d'un poinçon. La force élastique vaut :

n .%w2K2Fer= (Ë)U4 Po3f l (48)

La force d'adhésion ou fmce plastiqtæ esl donnée par I'exp'ression :

Fpl = fI a2 H = Fo (49)

Lorsque Fpt < Fei

go w2 x2Fs <-;;'- (so)

L'êneryie d'adhésion plastiqæ sans recourrement élastique est :

n3'w>5,8;R-1,9.1ù2E (51)
L-

R: rayon de contact
H: drneÉ.
E: module d'élasicitê.

La fmce d'adhésion est égal" à la charye appliquee. Iæ coelficient
d'adhêsion est égal à I (F = FO). Dans oe cas, la rupture drctile aveclrandert est
liée à la vitesse de sepration
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Si la fonce n'est pas trop imporlante (Fo = fI a2 H avec Fo > Re), il existe
un recouwement élastque au moment du relâchement de la charge . On relrouve
les conditons d'adhérence d'un poinçon. L'analyse théorique concernant la
détermination du facteur d'intensité critique des conlraintes (KfC) des
céramiques par indentation reprend la théorie du contact hertzien et d'adhésion
des poinçons (élasto - plastique).

1.5 tes micro - contacts.

Lorsque le contact d'une lres petite sphère avec un métal ou alliage
mêtallique est infériern à la distance moyerne enlre les dislocations, les modèlés
macroscopiques du contact élastique, viscoelastique et élasto - plastque ne sont
plus applicables. I-es contacts à l'échelle microscopique sont caractérises ptr une
lês grande dispersion des forces d'adhésion et de la microdureté (ceci perl être
explique par le fait que la microdrneté varie en fonction de la charye appliqæe et
de la nature des phases ou constituants en @sencc dans I'dlixgg métallique).
cettre analyse est explicitee pr la loi de MEYER (P = adn). L'auleur IVIAUGIS
116l aélabli un modèle qualitatif expliquant les Ésultats expÉrimentaux celui - ci
pose les hypothèses:

a) La charye effective appliquee est plus ou moins élevée en fonction de
l'état de pollrdion de la surface.

b) I-e contact est plastique ou êlastiqrrc selon qrrc le chamF de contrainûe
élastique alleint ou non des dislocatons existantes et permet lern multiplication.
Pour une faible charge appliquee, le microcontact sera élastque pour dei métaux
ou alliages métalliques à l'état recuit et lorsque la surface est contaminée
(oxydalion ou ardres). Ceci est dû au fait qu'il existe trne faible densité de
dislocatons dans un alliage mêtallique recuit, et que l'éneryie d'adhésion est
faible si la surface est polluêe. Le contact sera essentiellemenl plastiqw sur des
métaux sl.elliages métalliques êcrouis ou sur des surfaces proprcs d'un point de
yue flomEye. Daûs ce cas, la densité de dislocatons e$ élevêe et l'éneryie
d'adhésion importante, donc la charge effectve augmenûe.

c) Un métal ou alliage. métallique à l'état recuit dont la surface est polluee
d'un point de vue atomique peû suppcter localement des forces tres
importantes pouvant . dépasser . la dureté macroscopiqræ. Lorsqræ la
multiplication des dislocations débute, la surface de contact et la force
d'adhésion augmcntent lrès rapidement avec la charye appliquée, ceci iusqu'à ce
qug la valeur $ê-iqry mtcroscopique s9.rt atleinle. Il exisle donc une ôharye
critique au - dessus de laquelle tot(e adhêrence élastique est impossible. La
charye effective devant être appliquee dêpend de la propreté ûe la surface
(phénomèneq dûs I l'adsorption d'atomes en surface, la dureté superficielle qui
évolue avec la pollution de la surface, et à la mobilité des dislocations).
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Les principaux paranètres expérimentaux à considérer sont:

- La charge appliquée, et I'adsorption physique ou chimique.

Le ûemps de contact.

- La vitesse de rupture de I'inûerface

Les différentes études monlrent que :

4 En général, la force d'adhésion est proportionnelle à la charge
appliquée, ce qui explicite la noton du coefficient d'adhésionllTl-

b) La force d'adhêsion est indépendante de la strface apparentre de contacl,
e[e eit proportionnelle à la srrface réelle de contact /18/. Le coefficient
d'adhésion n'a alors un sens que si la surface de contact est infêrieure à la
surface apparente. Si les deux srirfaces sont égales, le coefficient d'adhésion tend
vers zéro lorsque la charye augmente.

Ceci expliqræ le soudage à froid après fragmentaton de la couche d'oxyde
et dêformation plastique du métal sous - jacent par leminxge, comPression ou le
soudage par fricton-ll9 - 2Ol. L'adhésion est d'autant plus importanle g{ le
pourcàntige de métal naissant non pollue est imporlanl par rapp{ à- la surface
ôe contact De grandes déformations sont souvent nécessaires (10 à 90 Vo en
foncton des métux) pow disperser les contaminants (oxydes). De pr ailleurs,
si le coelficient de frotement enlre les films d'oxyde est inportant, la rupture des
filns s'effectue avec cohérence vis - à - Yis du métal de base et pnovoque u4e
extnrsion de celui - ci.

c) L'influence du temps de contact srn I'adhêsion des mélaux dépend du
type de contact (élastque ou plastique) et de la temperatwe. Pour un contact

fnrement élastiqræ, le- temps de coltact n'a pas d'incidence sur la force
â'adhésion. Si le contact est plastique, le comportement en foncton du temps de
conl.act est liê à la température

Dans le cas d'un contact plastique Éalisé à basse temperatrne T < 0,3 Tt Gt
température de fusion du métal ou alliage métallique), le mgganisme de
déformAion plastique s'expliqrrc par le fluage logrithniqtre.I-eq dislocatons se
dêplaceut, ptiis se multiplient pr formation des gênéraletns de dislocatons et se
b6qrænt progæssivemènt (inleractons enlre dislocations, formation de crans,
empïemeàt aux loints de grains). La surface de contact et la force d'adhésion
augmentent avec le ûemps avant de se stabiliser.

Pou des ûemperatrres êlevées Cf > 0,3 T1), la mobilité des dislocations
augmente du fait de I'accroissement de l'agitation thermique. La surface de
contact et la force d'adhésion vont croîlrre avec le temps de contact sous charge.
L'ardeur GILBREATII /21l monlre qne I'inlluence du temps de contact croît
pour rm rappofl T/Tt croissant (figrne tr' 5, Pb = 0,6 ; Al = O,32 i Cu = O,D, I
Zr = O,l4).
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eoefficient d'adhésion

Durée du contact ( s )

FIGURI b

Influence du temps de contact sur le coefficient d'adhésion
de différents métaur 121l

- Conditions de rupture pnession 5.1G10 To,rr - temperattre 25"C.

Si la rupture est ductile, la force d'adhésion
d'applicaton de la conlrainte de rupture m - 2Y,
I'interface.

L'auteur BUCKLEY f2al pêænte les Ésultats
enlre I'or (l(tr) et du cuivre (110) figue n'6.

est fonction du temps
donc de fissuration de

obtenus porn le contact



F ( dynes )

EIASTIQUE

FIGURE 6 Durée ( s )

Temps nécessaire porn obûenir la rupture cohésive de I'on-
Adhésion Au (1ffi) / Cu (110)

- charye 20mg,temps de contact 10 s, p,rcssion 1ù10 Torr,
Temperatr"re ?n"C. n4l.

Cette courbe peut êlre présentée en coodonnêes logæithmiqtæs. On
obtient alons une droite dont la pente est 1/6,5 ce qui est semblable à la rupûrre
par fluage du nickel 125t. ll est dêmontre que pour I'adhésion par micro -

ôontacts, il existe un paramèlrre d'equivalence tempi - ûemperatrne qui s'exprime
par la loi d'exlrapolaton des essais-de fluage de DORN - SHERBY /26l.

Pg - f (oo) = texP.-# avecÀH = cte (s2)

CeUe expression est isstæ de la loi de LARSON - MILLER /26l qui est
obtenue en considérant ia relation :

da ÀH
Ëi= Aexp.-ffi (oo = cte) (53)

ÆI : éneryie d'activation de fluage (celle - ci dépend du mecanisre de
fluage).

T : ûemperatue.

PI.ÂSTIQUE



Deux hypothèses sont posées :

1)t#=cte d'ou f = n*p.-#

AH
2) Lnt = 

ET 
- LnB (oo = cûe ,c - cte)

si: ÀH = f(oo) et B = cte

PL - T (lnt + lnB) en posant o6 = ct€
e =cte

PL=T(C+ln t )  5>C>S0 (57)

Dans la mesure où I'on considère que le micro - contact s'effectue sur une
9ltt "g. 

moyenng infêrieure à la distance entre dislocations, la nrptr.ue ductile de
I'interface peut-êlrre assimilée à la ruptrne pr fluage. I-e coirporlement de
l'interface ry.É ê!* compré à celui d'un liquide Newt-onien ayant une viscositê
q f2T qui s'exprime d'après EYRING selon la relation /2V.

fÀt
4=AV (s8)

f __ : {gf. pr unité de surface qui se déplace (cm?1.
ÂV: différence de vitesse d'écoulement e-nlre les deux couches atomique

sépuées par la distance À1.
Àt : distance normale enlr,e derur couches atomiques voisines.

L'auteur P.G DE GENNES f29l -considère que si on définit un couple
force-flux, il y a dissipation d'êneryie telle que :

(G-\\I) = ?sep

I-e coefficient d'ONSAGER rsep pe.x être assimilé à la
sépration En effet les conditons d'adhési-on de youNc sont :

2ycos0=f t lg

d 'où:

'l = 'l A/1-7 B/L

02 = Wh,cecip.our u petit angle de mouillage.

(s4)

(ss)

(s6)

(se)

viscosité de

(60)

u

(61)



?sep=\
w
"l

pour des angles de mouillage élevés, l'éneryie d'adhésion est faible, ce qui
enlraine de faibles déformations générées par la ruptnre..-La dissipaton d'éneryie
tend vers 0lorsque \ry -> 0.

I. 6. Adhdon des métaux à haute température.

Lonsque deux surfaces métalliques sont en contact sous une charge (P), au
- dessus d'une certaine ûemperature T / Tt > 0,3 et si ces surfaces ont une rugosité
(définie pæ Ra ; Rm ; Rp) quelconque, celles - ci sont compressées les trnes
contne lès aulres au niveau des sommets de dêfaut Les stries de surface
subissent une dêformation plastique et un fluage. De ce fait la surface de contact
augmente avec la temperature et le temps de contact par mécanisme d'indentation
mutuelle des snrfaces à harde temperature. La surface de contact augmente par
les phénomènes de diffusion superficielle_ou intergranulaire, qui s<mt similaires à
ce qui se produit lors du friflage. Ces différenk mecanismgs so$ thermiquement
activés. L'évohrtion de la surface de contact en foncton de la tem$rature
s'exprime ptr une loi de la forme d'ARRIIENIUS :

A=Ao (63)

A t cm2. s-l
E6: éneryie d'actvaton liée au mécanisme expliquant I'adhésion

(diffusion en volume, superficielle, intergranulaire, évapotration,
condensation ...).

Pour un contact Éalise à haute temperatune, la liaison métallique s'êtablit
très facilement à I'interface. La separation des interfaces s'effecttæ par rupture -

fluage &s métaux ou alliages. On observe une rupture cohêsive. La force
d'adhésion per.il s'exprimer :

F=KAqr (64)

K : factern de conlrainûe compris enlrre 3 et I lorsqræ la surface des
contacts augmente (effet d'entaille) /1/.

A : surfacedecontact.
q1: conlrainle de rupture.

La proportionnalité enlre qt et la dureté des métatrx ou alliryes (H = 3 qr)

est vêrifiée, et l'énergie d'activaton de ql est la même qtæ celle de la dureté à
chaud.

(62)

EA
EXP. - 

RT
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H6 exp. -
E4
RT (6s)

matériauxLa force d'adhésion en fonction de la drneté à chaud des
s'exprime:

(E6 - EH)
(66)F=AoHsexp. - R1

ênergie d'actvaton de la dr.neté à chaud.
énergie d'activation de l'évolution de surface.
Dans ce cas la surface d'adhésion augmenle par fluage.
la dureté initale.
la surface d'adhésion initiale.

La surface de conlact petÉ évoluer par friUage selon différents mécanismes
(diffusion en volume, diffusion intergraûulaire, diffusion en surface)..L'auûeur
ASIIBY BAI a ékbli des diagrammes qui identifient les différents phénomènes
d'adhésion pr diffusion en fonction de la tem$rature et du temps de contact.
Lons de la première phase de frittage (stade I, évaporation - condensation et
diffusion), on considère des sphères de diamèlre D, le rayon de contact étant X.
Celui - ci évolue en fonction de la ûemp,érature selon I'exPression :

tf;yn = Bt exp.

, t -  P  -
r r -  1 -

T, A-

Es
E6

Hs
Ao

La valeur de I'exposant (n) et
mécanismes de diffusion.

(67)

l'éneryie d'activation sont fonction des

Ea-RT

Le diagramme frgr* n" 7 prÉsente l'évoluton du rapport )(lD en fonction
de la temperature pour des sphères ou des fils d'm dianètre de 25 pm-
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DIFFUSION INTERGRANUI.AIRE

DIFFUSION EN SURFACE

DIFFUSION EN VOLUÈ{Td

0.0t

0.001 ECOUIEI|ENT PtÂsTrQuE

PIGURE ?

Mécanismes d'dhésion enfonction de la temperal'reet du rapport )fD porn des fils en 
"t"k"ra 

?s *m r3rt.

Le tableeu II consigne res différenres valegq pe (n) _ et d,éneryied'activdion pou les méc""iiner rir en jeu lo^- O" f trcrioo pan friuage.

n



Diffusion en volume Diffusion
intergranulaire

Diffusion en surface

n 5 6 7

E4 Ey 17,5 RT1 Ej = 9RT1 potrc"f,s-

Es = 15 RT1 si T > 0,75 Tg
Es = 6,5 RT1 si T < 0,75 TJ

POt[u.

Es = 17,5 RTl siT > 0,75 T1
Es = 9,3 RT1 siT < 0,75 T1

Tableau II

Valeus de n et E6 en foncton de la temperature
(f1: temperature de fusion du métal ou alliage, R constante des gaz parfaits).

Toutes les mdélisations exposêes antérieurement sur l'adhésion des
métaux à haute températtne ne sonl pas vêrifiées si le temps cle contact est long et
correspond aux phases II et III du frittage (écoulement plastique, fluage,
recristallisation et grossissemenl du grain). Pour des conlraintes appliquées
élevêes, ces étapes sont rapidement atleintes, et la défo'rmation plastiqtæ, le
fluage des rugosités de surface ayant la plus grande hauteur ne laisseront
subsisl.,er que des pores qui disparaÎtront d'autant plus vite que la conlrainÛe sera
élevée, en absence d'effet KIRKENDALL.

L'adsorption joue un rôle important. Elle peut augmenter su diminuer la
diffusion superficielle ou l'autodiffusion. On observe des phénomènes de
catalyse de la diffusion superficielle provoqués par I'adsorption de certains
éléments sur la surface de certains métaux 132 - 33 - 34 - 35 - 36 - 37 - 38 -

39t.

Àinsi la prêsence d'impuretés (Pd ; Ni ; Co ; Pt) sur la surface d'un métal
réfractaire comme le tungstène abaisse la température de frittage, car celles - ci
forment une monocowhe à la surface et aux joints de grains. Ces éléments ayanl
un point de fusion inférienn à celui du tungstène, vont provoquer le frittage enlre
une phase solide et liquide. De ce fait l'éneryie superficielle est abaissée aux
joints de grains, ce qui active les mécanismes de frittage. Toutefois des
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phénomènes 
..go.nqg_- r'oxydation, ra dissoruton d,oxydes, la ségÉgationd'imp'retés, l'interdiffus#; une rr"nsformation de phase peuvent modifierconsidérablement l'adhésion àus nclaux aï;d.Ërp"rature. La formation d,unesorurion soride ou une t -Jr1"ri"_" d. ;r;;'i,inug*"'Ë; 

""#"Érisliques
mécaniques de. la jonction fàilee; sr Ë 

"iîîfu" de ruprure e$ érevée auniveau de la riaison, nornaremenr r'éneqgî à;àîiu 
{grt êt* importanre. si irI#ffi"n:lff fif,"f"îi;*"uiiù,1"-,î""n;,:<rn;t_rnî[ï.L,onpeut,,e"iir. p"li,æ,.d;; ;#ïff ff , trJff. nln::*n*:nlî

ceci peut 
:xpriqrr _gue p.our des coupres de. métaux ou alriages pour5*HT,"',"",4,1n,';::runî*':.yruËï;i.:iîî.ï[ff ïTj:soldion solide. C'est l"';';:iq*'uot"oi ù" r.e.*"- 0",ËiËil/ frifli,ffi J;ïjF.;,*;ï. ï ;iltfiË

id,#iïir,iï,*n*gîiqË;'tËt.q'1y.sd'équiribredephases
t'ioærf"é..-- 

vv..rqra..)uu au couPle Ag - Au qui forme uneiolution solide à

Les prédictions et modériî:f"p.. physiques rhéoriqnes sonr vérifiéesexpÉrimenralemenr /40 - qi-: 
4.ririn.i"&ïs pmairorres Je ,oudug"diffusion des alliagel megfiquer'frurpora,il]îËps, contrainte, rugosité) surles caracteristiqtrgl nécaniq*l o"riroJriài'Jib:îi -45l confirme rËs rhéories

ffifôfl 
exntilue I'adircsiÀ d il;;;.î* o." rclîiî .uiug",

I.?. Conclusions.

r.'-"i ;tîffi#î,iff,ir'ffi",oolîtn *' de t' adhésion enke deux sorides
r) La f-.: d'adhésion est la fonce nécessùe.qu,il fa.o exercer pourséparer deux surfaces t"*q"bù;; sonr en .oot".iê[e - ci s,ajoute à ra forceappliquec si res deux r,fr;;;.99ntact sont nrgueyses (la durrete et re:ffi:'iiiîHr.ïiï:.ïFsioereren,"À.î;;hd.:îr;i"îe,non

^r"ffi;fiil'Hiliiïf"Ë*ï0.H,$ff*Ii.,.1'1irl. ry . F b'ancRIFFtnD a'quet -"iuot -[qiâiri, 
r",[rr"*.tàrffi.ilî tffij:viscoetasriques ôn q" aL HË;. oo .ànt Ë--;u 

-vàriaion 
oe 

-feneqgi"
d'adhésion ('w) avecË"ir";ï;;rpagation o" iirr,* et ra remperar.re.

3) La défqmalion ptastiqræ de I interface mélallique augmente la s'rfacede conracr er r'éneqg'"-âhdhË;; 
l3*Ëilrn compre ra densité dedislocarions et h frob.birftil1;i".rio, or, ,L*.s. de distocatons. ceciexptiqræ qu'uoe ryr." À,tr";;.r*; ôËoî,iî..) prÉsenrera une d'rerésuperficielle pl's érevéu qut*u ili; recuire a-tomiqrænent propne.



Lesoudageàfro idetpan. f ro t tementcorrespondentà l .adhêsionde
surfaces métalliqræ; dilhgr ;ril brd;u* Ls titns o'oxydes ont êtê romPus

ltt Oetoo-ution (extrusion)'

4) L' adhésio1-de1 m;tau1 i' 11* 
temperatrne :-:ft"o* 

à une températue

telle que T / Tt t o,r - o'4'"t qui toËsf,îid "t 
Oyut" de fluage restauration

et fluage diffusion.-;;*f"d de. conâct augme-n{ en fonction du temps de

conract par ftuageïË,iô:.i": tdË;àr-"ip"trti"** peuvent iouer un rôle

imporranr po .riir"ËI" oin,ryi5 
^ioi.-r"Ëiur". 

si la rupt're ôst cohêsive'

l,accroisse."o, oJlàî;;il# "îg" 
r" ç.gar1trn"-P-t-î*u" 

*" oitioution de la

contrainûe de rupt're de la io*fgo. Cecî est onpote-utifait que I'augmentation

de la s'rface a. .àîi"Ii"aiolt ré";;;î "ino"iÀ 
Le bilan àes deux effets est

fonction de la temPératwe'

5)Lecoefficientd'adhésioi-i:1d::5p#'illï{':ffi ltfiï$TJtt#;i:*,rP":tr"i'i:{i,!iË:iiiffii*g.miiot"""*intéiêtpo'rdes
[ooiu"tt Purement élastiques ou ûemperatue.

L,analysedesparamtlrelfsoudagediffusionvérifielamodêlisationde
1'adhc"sioniâ[de / sô[de à hatde tempérafire'

D'aulres procêdês d'assemblage Pttl"l] :tl:: 
des Éactions d'adhésion

solide / solide ;:;ld"-f lidoL Qr-asae) fiÏ 
lesq'æll"s il exisÛe des

phénomènes liés."Lïo"rgi9s sdperficilles, hécanism"s Oè dittusion' éactions

chimiq'es "* 
-Ërt"Lrl formâtioîà. ,'ofUio* toliO"t' lransformation de

phases.
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CHAPIT'RE II

MECANISÏilES DE FOR}"ïATION
DES ASSTh,îBLAGES METAL METAI,

PAR BRASAGE ET SOUDAGE DIF'F'USION.



I | -MnCANISI| I ;SD[:} 'ORI|ÂT|0ND};SASS[M[}I .AG[:SMITAI,_M[:TA| 'PAR
BTIASAGE RT SOUDAGE DIT'FUSION.

11.1. Ir brasagc.

Latechniqued.assemblageparbrasageconsisteàinterposeren|redeux
métaux de base, un métal d'apport aooii. fËi"t de fusiôn est inférieur à celui des

métaux de base. Le métal d'apport esi ônstitué d'alliages binùes' ternaires'

quaternairer. purfoir, celui - ci^peut 
";;"it 

cinq,. six constituatrts' cc qui rend

ras difficile tes ini"ôrétations.i.t -e"*itttt giii se produisent aux interfaces

des métaux .r. uirï'r*';îù-i;;ri";;y jàint uiasé. Le choix du méral

d.apport est lié à dî#;d" p"rt o. iurioo des méiaux de base (tnue < TtMn)'

à la rêactivité therm.oy"..idue du.mltal d'apport 
"il 

- à - vis des métaux de

base. L'opération de biasag.'p.ut.s'effe.tutt àittt métaux ou alliages de même

compositon chimique (brasage ft9tAat9.:t uo.tt" ttltggt métalliques de

iiiËrffi ;ht tqï àirià."ot 1uo'ig" Écqoqery). Diltêrents movens de

chauffage puu""oli-,Jîil'Jl i.iJufr"tu, ind'uctiôn de courant à haute

fréquence, bain O"'r*ïftù t",1t nit,. q9*pant' four sous atmosphère conlrôlée'

four sous vide).reî;hrlîil; "ù.,ff.g{ 
y:" "1 

oeuïre dans le contexte des

travaux prêsentés èst b four sous 
"iJl.i"fui 

- ci pÉsente I'intérêt d'éviter la

pollution des interfaces par oxyOation, far la pÉseoi11 Ot flux decapant' dans la

-"r,r,e où le 
"n"Ji"t"'rourîid" 

Ëfi.t d.g1ite1.l'emploi d'un flux lors du

brasage (pression!.rtî.n" d'oxygèJe-rresfaible), L'analyse des mécanismes de

la formatioo ou lotl;;""é ert ,iiîtir"" en considérant qu il n'existe pas d'autres

interfaces (oxydes, graisses, etc...) q"" r. métal cl'apport à l'état liquide au niveau

des métaux de base-

Le brasage se caractérise par le ran qu.jr est possible d'obtenh des ioints

brasés à différentes temlÉratur", "i 
à. tbutitut d"t [aisons d'ensembles de

formes complex"sïni"irlr ou même irp:::fuI"s à 
lffectuer 

par les techniques

de soudage (IIc,"ùiô, naLc, faisceaux^d'éleclrons et lasers' friction' résistance

éleclrique, explosili *'-l' Bi:n qu=:Ï..1":I5:: soit r'rtiliÉe depuis lrès

longtemps, t , .âJ*f.", tooAu-ôntaur. qui s: produisent aux interfaces sont

encotre connus oe façon insuffisante-î". ;9! pùt b cas du brasage enlre les

céramique, "t 
.iiË;;à{iq*:: les iuogol9n3s à l'inÛerface du substrat

métallique seront identiques à ceux q* f'ôo décril-|J'interface de la cêranique'

ceux - ii sont différents et sont 
"o"o* 

moins conûus g": dP-l"ji*t alliages

mêtalliques. ro,rruroir, certains uuæ*t .xpli',9en-i à lravers des thêories

quantitatives générales les qrocutS* ionet"oti à'la formaton de la liaison par

brasage "u 
r"..ilâ.1'LLifu"" d;ili.g* t6tuttlq*s' Par définiton' te ioint

b,rase est constituê p'. la zoîe- Ot Jtitt"ttisation qui se fmme lors du

refroidissement 1àneie liaison) 
"t fo l* ^o"t de dilÎusion et de dissolution

ionte"t à I'inferface du métal de base'
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ll.l.l Interaction mélal d'apport à l'état liquide / rnêtal de base.

.. ..Physiquement, les mécani*rnes de liaisons entre les métaux ou alliages
métalliques, de conposition chimique iclentique ou différenûe, s'établissenî à
Partir de liaisons chimiques fortes où faibles, *lno leur nature, entne les atomes
se situant à I'interface métal d'apport riquide I mêtalde base.

,.. . P-t une p're.mière éûape, il existe un contact physique enlre les atomes à
I'interface solide / liquide. Si on considère un dode fibre appartenant au métal
liqlf-de,-celui - ci se rapproche de la surface du métal d" Éire qui est à l'état
solide. Cet atome est soulnis à une force d'atlracton issue de I'action des forces
de vAN DER YAALI (inreracrion dipôle - dipôle) ce qui correspond à
lîlt""ption physiqug de i'atome snr la surface àu iolide.'oo perl-ensuite
obseryer une adsorption chimique induiæ par la reactivité de la suifou solide.
Ces phénomènes I'acco-pagnent d'une' variation d'éneryie f"æntielle et
nécessilent une énergie d'aciivàtion qui est fournie par I'activation'de la surface
solide. Les courbeJ de h variatiori d'énergie po:t"otiu[. liée à I'adsorption
physique et chimique des atomes sont présenEes fig,n" n g 1461.

NCURI B

en roncrion ffiffiif#i'ff-*Hi'"orps soride

",oniH:ifilffij;ifl'mffi .$[5']*
L'intersection des derx courbes correspond au passage de l'adsorption

physiqræ, -due à I'action des forces de vAN DER ivaals, à I'adsori4ion
actvée chimiquement. Cette lransition nécessite une éneryie d'activatioo É. La

Energie potentielle ( E )



décroissance de l'énergie potentielle Àli = ÀHn - ̂ IIW est issue du changement
cl'état des électrons dc valence dû à la création de la liaison métalliquc, ou autrc
type de liaison, entre les atomes provenant du métal à l'état liquide et les_atomes
du métal de base. Il cxiste dcs cai ou l'aclsorption chimique n'existe pas. Ceci est
vérifié si il n'existe pas d'affinité chimigue entre lcs atomes à I'interface (inertic
chimique des gaz rares, présence d'oxydes)

Lorsque I'aclsorption activée chimiquement peut exister (affini-t0_g.himique
entre les utom"r 

"o 
prét"o"e issus du metal d'apport liquide et de l'interface

solide), les pertes à'énergie générées par l'aôtivation de la surface sont
consommées'lors de la rultré des liaiions saturées à la strface du solidc
adsorbant (métal de base à l'état solide). Ce phénomène entraine l'apparition
d'éleclrons libres pouvant participer à la formation d'une liaison ou d'une
réaction chimique en surface.

L'adsorption physico - chimique et les liaisons atomiques qui-se cÉent au
niveau des co-ucheisuperficielles de I'interface constituent le stade du mouillage.
La formation d'une tiaison chimique stable (métallique, covalent,e ou mixte,
formation de composés définisl contribug ; diminuer i'énergie inlerfaciale. Dès
que oes liaisons stables sont établies, il se produit une redislribution des atomes
dans le plan d'adso,rption du fait de la diffusion des atomes présenk dans le
liquide .i d*r le métal de base. La vitesse de diffusion est importante dans les
zones actives de la surface, particulièrement dans les domaines de déformations
élastiques du Éseau et au nilveau des dislocations (court - circuit de diffusion).
De pù ailleurs, le coefficient de diffusion des atomes dans le liquide situés à
I'intérface est plus élevé par rapport au coefficient de diffusion des atomes
conûenus dans-le solide. Cette redistribution d'atomes à I'interface génère une
hétérodiffusion ce qui provoque une variation de composition chimique des
phases en présence et une segÉgation chimique

Il.l.2 tlouillabilité du métal d'apport à l'état liquide sur I'interface
solide.

Le mouillage du métal d'apport à l'état liquide sur l'interface du métal de
base à l'état so[de est la conséquence de l'équilibre de lrois éneryies d'inlerface
(liquide / vapeur, solide / liquide, solide / vapeur). En effet, I'inûerface solide est
enêquilibreàvec I'interface iiquide. Mais il existe à la temçÉrature de bnasage, etl
pur-i-.o"u, en équilibne 

".'.. 
fiot"tface liquide et le sôlide, une Pression de

i"pu* (pression d" 
""p"* 

saturante issue du métal liquide). Les lrois énergies
d'interfaôes sont consiàêÉes pour rme nature d'.[i.g. à i'état liquide, à une
temlÉratrne, pnession et concentration définies à l'interface. Iæs éneryies
d'interfaces sont définies par:

AF
âE(P,T,Q = T

T: sornme algêbnique des êneryies d'inûerfaces.
F : ûension superficielle du liquicle.
A: surface de contact.

(68)



- . D ul point de vue the.rmody.nTyq1., il y aura mud{lage ctu liquide sur le
solide si dli < 0 et non mouillage si dF >0.

.I-c mouilli8c maximum pour des coaditions données (composition
chimique des diff'érentes phases en- présence, ternpÉraturr et pression), .it Oefirri
par l'équilibre liquide / vapeur sur la surface solide {A).

dAW - dAsir - -dAsrt

.aF.
bA) P,T = TIJV + TS/L - 7S/'!f

avec:

ôr/s = 7ffr - (yunr + ysIL l

I,énerg-ie d'atlraction enlre les différenûes phases
l'éneryie d'adhésion.

1W: énergie superficielle liquide - vapeur.
7s/L: énergie superficielle solide - liquide.
7Sffi: éneryie superficielle solide - vapeur.

AF
Le terme - ji détermine le coefficient d'étalement final ôf.fs (p et T= cte)

sur la surface solide.

(6e)

(70)

(71)

en équilibre définit

\JVad = "tW + 7sff - TIJS e2)

-. - Cette énergie d'adhésion à l'interface métal d'apport à l'état liquide - métal
sol,l" peut êlre considéÉe comme êtant l'énergie nôôessaire à la fôrmation des
*tt.":l par separalion des différentes phases,-à laquelle on rtrnclËîaneryie
libre d'interface solide / liquide.

\ i l y 'ad=?S+7L- IVL

avec:

7s : éneryie de surface du solide.
"tL : éneryie de surface du liquide.
7S7L: énergie d'interface solide / liquide.

_ Experimentalement, les mécanismes de mouillage sonl mis en évidence par
la goutte Sessile (figure n'9).

(73)
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FIGURE 9

Goutle Sessile.

L'équation de YOUNG - DUPRE donne la relalion enlre I'angle de contact
et l'équilibre des trois énergies de surface. La variation de surface (À A) de
contaCt détermine une variation d'énergie À F-

ÀF = ÀA(ys/l- - 7s/v) + ÀAylnr(cosd - À0)

(Le mouillage du liquide sur le solide s'accomPagne d'gn pett changement
de swiace (A) de contact dû à l'étalement du liquide sur le solide).

L'équilibre par rapport à la surface de recouvrement s'exprime :

*i =e

(74)

(7s)

(76)

(77)

(78)

lim

AÀ ->O

De ce fait, on peut exprimer l'équilibre des éneryies de surface par rapport
à I'angle de contact formé pæ la gouttre liquide déposee srn la surface solide.

WL - 7S/V + 7tJ4/ cos0 = 0

d 'où:

7W = 7s/if - 7I.rV cos 0

7SA/ - rS/L
bor 0 = 

n;r1,
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est :
En remplaçant 7S/L par sa valeur dans la relation (72),l'ênergie d'adhésion

\Mad = ?1.;ry (1 + cos 0) (7e)

. P'uo point de vue statique, l'équilihs d'un liquide sur un solide peut
s'établir selon plusieurs régimes :

- Mouillage nul.

- Mouillage partiel.

- Mouillage total.

Si la gorIte de liquide est suffisamment pette pour que la différence de
pression hydrostatique enlre le sommet et le bas de-la goufle soit négligeable
devanl la pression de IAPIÂCE associée à la courbure de I'interface liq-uide /
vapetnJPette dimension de la gordte par rapport à la longueur capillaire K-l = (l
| Æ) W, avec p la masse volumique du liquide, g = accélératioo du h force de
pesanteur), celle goutle prendra la forme d'une calotte sphérique entièrement
clyctérisee par ['angle 0. Le paramètre d'étalement ô = ts/,r - (yW + 7S/L)
g9fi"il I'angle-de contact 0. Si ô > 0, le liquide s'étale spodanbment sur le solide
(diminution de l'énergie d'interface). sl ô < 0, le liquide ne s'étalera pas
spontanément,ô est un paramètre non mesurable. Itatiquremenl, la géomêlrie-de
!a gogtte Sessilg n'est jamais parfaitement sphériq,æ. 

-En 
effet, l'àquilibre des

|nery1el superficielles n'est j.-"ir rigoureusement atteint. En posant les
hypothèses sur les conditions d'équilibre-de la goutte de métal d'apport liquide
sur la surface solide, soit :

- Masse de la goutte négligeable.

- Atlraction de la force de pesanteur s'exerçant sur la goutte faible par
rapport à l'éneryie superficielle ylnf, ySlL.

- Il n'exisle pas de réaction chimique ou aulres enlre le métal d'apport
liquide et le métal de base.

-^ilors la géométrie de la goutte Sessile peut ê|le representée, dans le plan en
coordonnées cætésienncs, par une ellipse. Dans ses conditions, l'êneryie
superficielle yl1y peut êlre calculêe en considêrant les paramètres géométriqùes
de la goutte Sessile. Les auteurs AIù{TAI{I et TAMAI t47t propose la relation :
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"fw

p
g
X
Z

"lw =

cosft  = cos 0* U - aexp. CbQl

0- : angle de contact à l'équilibre.
ù : angle de contact au temps t.

d (cos 0r)
ff = b (cosd- - cosft)

o ;\:I *2 (so)6(x-z)

énergie superficielle du métal cl'apport liquide à l'intedacc de la

phase vapeur.
masse volumique du métal d'apport liquidè:
accélération de la force de pesanteur.
paramètre géomélrique horizontal cle la goutle Sessile (figurg 1: 9)'
paramètre [éomérrique vertical de la goutte Sessile (figure n" 9).

L'évolution en fonction du temps de l'angle de contact (d) formé par la
goutte de métal d'apport liquide sur là surface dôs malériaux de base s'exprime
par l'équation de NEWMÂN /4V.

(81)

(82)

b : constante spÉcifique à la vitesse d'étalement du métal d'apport _liquide
lors de la phase d'ét.blitt"ment des mécanismes de formation de la
goutte Sessile (b : sl;.

a : constante sans unité.

Les constantes a et b sont déterminêes expérimentalement.

dcosOr  r
L -r' - 

dt \cos 0- - cos 01/
(83)

cos 0r d cos 0r
a = (l ;ffi) exp.[Jr-

Des évaluations théoriques peuvent êlre effectuees, les tensions
suprficielles étant liées aux êieryiei de cohésion des différentes. phases en

frr"n"u (liquide, solide, vapeur)I Cependanl, les facûeurs à considérer dans
i'év.luation de ô peuvent êlie tres ruiUtits. De ce fait, le calcul des_éneryies
d'interfaces, de l'angle de contact n'est pas touiours simple. L'auteur ZISI\{AN
l49l edêveloppe la noton de tension critique 7c, 9d permet de cractènser une
srrface sofidè-en mesurant I'angle de contact d'équilib,re, PoY une. serie de
liquides isomorphes dêposes snr un même solide. La tension critiqæ est
Odttrminêe pil i.t Oi"gr.h.. (fig* n' l0) cos 0 = ff. Celu- - ci-permet de
dêfinh, po àrtt.polatiîn, h teisiËn superficielle critiqrrc 7c du liquide fictif qui

s'étalerait sur le solide (cos 0 = 1). Le paranètre 1c est caractéristiqtre du solide

t
cos 0- - cos 01l (84)



Cos.

si le liquid..9'u. pas d'interaction spécifiquc avec le solfoJe. Si le liquide présente
un y < 7c ; il s'étalera spontanément suf h solide et ,ô
mouillage sera partiel ou nul.

T'IGURI IO

Diagramme de ZISMAN /49/.

Donc:O < \Mad < 2'tW pour 0 [ 1gO", O" ]

porn 0 = 0o, le mouillage est total et W'16 =2IL
(le liquide s'étale spontanément, figure n" l l).

pou 0 = 180", le mouillage est nul l'V/fi = 0.

pour 0 = 90o, le mouillage es critiqæ (0c, cos 0 = 0, figure n" l l) ;
VIad = TL.
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Vapeur

Ts/t
Solide

Tt/,

0 > 90' : llouillage nul ou eritique
0 < g0' : llouillage total pour 0 = 0'

T'IGURE 11

Eneryies de surfaceret angle de contact détermines par la gouttre sessile.

Lmsqu'on dépose sur un solide, un film liquide d'épaissern supérierne à la
distance d'inûeracton dans celui - ci l'éneryie associee à la céation du filn est
êquivalente à fênergie de formation des deux interfaces.

La liaison métal d'apport / mêtal de base se réalise uniquement enlrre les
atomes de surfæe sur une monocotrche. L'éneryie d'adhésion d'un atone en
surface est liêe à l'énergie d'adhesion du liquide (!\[ad), à l'énergie des liaisons
formées à l'interface (qr), à la surface occupee par une monocorrche (Sy).



ls = 2,39 . 1ùll . \Maa . Su (85)

L,'énergie totale de liaison est clonnée par l'cxpression :

es = 3gs = '7,27 . lùllWadgs (86)

La surface occuprâe par une monocouche atomique est donnée par la
relalion 1461.

sM = Klos 6tU
(87)

A: masse atomique.
p : masse volumique.
K : 1,1 pour le système cubique à faces centrées et

1,3 pour le système cubique cenlrÉ.

L'énergie d'adhésion, donc I'angle de contact formé enlre le métal liquide
et la surface solide, varie en fonction de l'atmosphère utilisée lors du brasage.
Ceci s'explique par la diffêrence des tensions superficielles IW , 7l.rS qui
varient avec la nature des gaz De par ailleurs, l'énergie de surface évolue en
fonction de la réactivilé des gaz avec la surface solide. Le tableau III présente à
tlre indicatif des valeurs d'angle de contact et d'énergie d'adhésion pour
quelques métarx/S0/.

Métd
liquidc

Tcmpérature

(dc)

Atmosphèrc Anglc dc
contact

(dcg)

yLl'Y vtÆ Wad

(Dyncdcm)

AI
AI
AI
AI

zÉ-Bf.
Zr5-Br.

7ro
760
7ro
7@
1030
1030

vide
vidc

Argon
Argon
vidc

Argon

r42
r32

116,7
*),9
79,8
97

831
726
787
561
62s
488

2sn
2350
2220
1!)60
t94o
t780

176
239
4v
M
949
576

TABIJAU III

Aryle de contact liquide / solide
en fonction de I'atmosphère et de la tempÉratrne pour quelques métauxl50l.
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L'énergie d'adhésion varie lorsqu'il se formc des composés. définis.ou des
composés iriterméta[iques à l'interfacô du métal {'upp9..t liquide I mêtal de base'
L,n général, l'angle de contact et l'énergie de surface diminuent ce qui lugme-nte
la rn'ouillabilfté fc'est le cas du cuiwe ôt de l'étain lorsque lc composé Cu6Sn5

est formé). Ceci s'explique pzr la moclification dc la densité élcctronique en

surface et des énergies d'adsorption chimique 
..

11.1.3. Phénomènes d'étalement et dc capillarité du métal d'apport à
l'état liquide.

Ces phénomènes se produisent pour une géomélrie d'assembllge favorable
à l'établissement des mécalnismes phyïiques ré[issant la capillarité.. f)e ce fait, on
considérera les effets de la capillariie pour des assemblages dit " P* emboîte-
ment ' et pour lesquels les ieux d'âiustement permettront au processus de
capillarite de s'établir (figure n' l2).

llétal de base

(t) teud'assemblage

llétal d'apport

llétal de base

Avant assemblage selon la techniçe de brasage
( a )

FIGURI 12

Assemblage par emboiæment.

42

t t  \
Apr.s ars.ilbla-ge selon la technique de brasage \ u '



I-a capillarité est définie par la loi de JURIN. C.elh - ci exprime la hauteur
d'ascension d'un liquide dans un tube capillaire en fopction des paramèlres de
mouillabilité (7 : énergic d'interface, 0 : 

-angle 
de tontacl liquide / solide), la

masse volumique du liquide, et la section du tubc tapillaire.

loidel-Unlil.

; ,R

Si on considère un tube capillaire de rayon {r} correspondant aq jeu
d'ajustcment (J) d'un asscmblage par emboîtement k d.tal d'apport liquide va
remonter sur une certaine hauûeur dans ce tube (figure n' l3).

llétal d'apport liquide

FIGURE 13

Schéma de la formation d'un joint brasé par capillarité.
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!'T*t de. raccordement sur la paroi est d (angle de contact), le ménisque
ayant la lorme d'une.calotte sphé1gué a un t.yoo RI b rayon du iube capilâre
est égal.au jeu (J) d'ajustement des deux pariies assembl'ées. À l'équilibre, on
peut écrire :

J  =  Rcosd (88)

il existe une perte de chargc ÀI'.

ÂP=?=+{
La pression étant égale en tous les points du liquide.

2t cos 0
P=P-T-+hpg

. zycos 0npg = -r

La hauteur de capillarité est donnée pæ l'expnession:

,  27cos0o = -JTg-

7: éneryie d'interface.
d : angle de contacl
J : jeu d'ajustement au rayon à la température de brasage.

T2

J = (r1 - n) + Jtt \ - or2rrdr
T1

D'un point de rnre dynamiqræ et macroscopique, la calotte sphériqge est
caractérisée à chaque instant par un rayon R = t 0,1 et un angle de contacl
appanent 0a = t -0,3 /51/. Le coefficient d'étalement lors de l'écoulement capillaire
du métal d'apport à l'êtat liquide est :

It = 20s - rslù (e3)

(8e)

(eo)

(e1)

(e2)

I 'a Pression capillaire est définie en consid,êrant la force capillaire (Fc = Ih)
PT. Y*é f9 lgnSrcur du front d'écoulement par rapport à la secton droite du
métal liquide dans le joint b'rasé.

ryl



It 2('ts-ys/L)
Pç =-h = -T-

h: hauteur de remontêe caPillaire'

si le mouillage est limité, la pression capillaire est exprimée en fonction de

l'angle de contact

2yycos 0
Ps = 

---
(es)

FIGURE 14

Schéma @sentant la distribution des vitesse.s de penélration du métal liquide
dans le ioint caPillaire.

(e4)

Enconséquence'laremontéecapillairef).olmctald'apport.l iquidene
peut s'effectuer q* ri f;*g!e de contact entre le liquide et le solide est au

ioaxim,rm de g0.. si 0 > g00, le nctal liquide sera expulsé sous I'effet de la

pression capillaire qui s'exerce en sens inverse'

Il existe une êgalité entre la force d'écoulement du liquide et la force de

freinage issue de la fiiction visqueuse (figure n" 14)'

--rN'netal liquide

---raPillaire



Pc2Y = 2q (e6)

La distri6ution des vitcsses est obtcnuc par l'intôgration dc l'équation (96)'

u = #(c-Yz)
C : constante d'intégration.
Si on considère la loi de I'OISEUILLE, le liquide est au rePos au nrveau

desparo is(Poury = h l2 ;u  -  0) .Ceci impl iqueC = h? l4 '

[-a vitesse (U) dans le tube capillaire s'exprime :

Pc ,h2u=ff ië-yzl (e8)

La vitesse moyenne d'écoulement capillaire est donnêe par la relation :

duY
dYL

(e7)

-dL2u=a=f,

dr
E=

hf2

"[ 
uoy

o

(ee)

3qL2-  6nI -2
t  -  

hcosd l  =  h IL

4 : viscosité du métal d'apport à l'état liquide'

Le ioint capillaire peut êlre ré4isé en positon horizontale ou verticale' si

on considère le il;tË.g" .;pil.i* veriicale, il existe une hauteur limite

;tq"ilib* 11oi oe ,"ioooti" du 
-nétal 

liquidet Il est nêcessaire, dans ce cas' de

considérer l'équilibre entl.e la pression capillaire et la pression hydrostatique de

la colonne de liquide.

2lcos 0 It
Lo : -pgh 

pgh

læ remplissage capillaire vertical se Éalise sous I'action de la diffêrence de

oression qui existe à un instant (t) enlre la pression capillaire d: h. colonne de

[q"iO" 
"t 

ia pression hydrostatiqne définie pu la harleur (L) cfu hqurcle :

h2 Pc

mT
(lm)

Le temps de remplissage du ioint capillaire est donné pour (t = $ ; l- = 0)'

(101)

(102)

ÀP=Pc-ÆL

6

(103)



En conséquence :

dI_ y2 .271cos 0
Tr=W(--Lh---Ps)

La durée de remplissage du joint capillaire vertical est :

. _ l2tt rï .- Lo
t = 

ffi [Lo (ln f;T - L)]

Ceci est vérifié si le regime d'écoulement du liquide est
2300). Pour un foint capillaire, le nombre de REYNOLDS est :

-  hp dL ïcos 0ûp
t t (E= Ï-a-=@

L'étalement du liquide sur une surface
effet (figure n" 15) :

I fu=" ls -^ lL- fs lL

Fc = Ke 2flr

r: rayon d'étalement de la goutte liquide.

!

( t04)

(1os)

laminaire @e <

(106)

libre s'effectue diffêremmeût, en

(l07)

(108)

NGUru 15

Ecoulement circulaire sur une surface libne d'un volume fini Vo de liquide.

(Z =ug l * ,? l



La vitesse d'écoulement circulaire est :

d r  3  i lVo&
A= 2lF- (loe)

Ks : coefficient d'étalement.
Vs : volume du liquide
q : viscositê du liquide.

r_  nr = 6rlff i ' r l (1 lo)

il.1.1. Mecanismes réactionnels post - mouiltage à I'interface métal
d'apporl liquide / métal de base.

_ Le phénomène de mouillabilité et d'étalement du métal d'apport liquide
sur les surfaces à braser sont un prealable nécessaire aux Éactioni ultériétnes
qui détermineront les caractéristiques mécaniques de la liaison. Celles - ci sont de
lrois types :

- Dissolution du mêtal de base par le métal liquide et diffusion à I'interface
mêtal d'apport/ métal de baie.

- Cristallisation du métal liquide.

- Diffusion en phase solide à I'interface joint / métal de base.

L'analyse du joint brasé après solidification du métal d'apport liquide
monire une zone cenlrale de ôristellisation, une zone de difÎrision ei d"
dissolution du métal de base dans le métal d'apport à I'interface de liaison.

La compositon chimique du joint brasé dans la zone de cristallisation est
différente par rappg.rt à la compôsition initiale du métal d'apport. Plusieurs
raisons peuvent expliquer cette êvoluton de composition chimique.

- Dissolrrtion du mêtal de base dans le métal d'apport

- Appauvrissement du métal d'apport en éléments qui diffusent dans une
soluton solide du mêtal de base.

- Fgrmation de phases intermétalliques ou de composes définis par Éacton
du métal d'apport avec le métal tle base.

- 
taqorisation d'éléments constituants le mêtal d'apport (ceci est fonction
de la temperature de brasage, p'ression dans le forn, pression de vapeur
saûrante des éléments d'alliages fmmant le mêtal d'apport à la
temperatune de b'rasage).



Une loi expérimcntale déterminant la vitesse de dissolution du métal de
base dans le métal d'apport liquide est donnée par SIICHUKAROV:

K(CoL -  C)S (1r t)

quantité de métal de base dissoutc par unité'ùe temps.

surface du métal de base dissous.
concenlration de la solution saturée en élément dissous.
concenlration réelle de la solution à un instant t.
constanûe de la vitesse de dissoluton.

Si on pose Q = CVL avec V1 le volume de métal liquide, la concentration
(C) à l'instant (t) s'exprime :

C = CoL [1 - exp. r)1 (r12)

K = D/ô, avec D le coeflicient de diffusion des atomes dissous dans le
métat liquide et ô l'épaisseur de la couche de diffusion limite.

La théorie de la diffusion par convection permet de poser l'hypothèse que
le lrandert dans le liquide s'effectue avec une homogénéisation rapide de la
composition chimique dans tout le volume dissous. Le gradient de concenhation
danscette zone est fonction du t'emps de réaction métal liquide / métal de base.

L'épaissern de la zone de cristallisation peut êlre déterminée en fonction du
jeu capillaire de brasage.

H=Kh (1 13)

h : jeu capillaire.
K: coefficient de proportionnalité dépendant des paramètres de bnasage

(temperature, tremps, composition chimique du métal d'apport).

L'évolution linéaire de l'épaissern de la zone de cristallisation en foncton
du jeu initial explique la saturation du métal liquide en éléments du métal de
base, et ceci qrrclles que soient les valeurs de jeu et paramètrcs de brasage. La
concentration du mêtal de base dissous dêpend de l'épaisseun de la couche
dissoul,e.

VIC =  ôSpt (1 14)

(1 ls)

dQ_
dt

dQ
dt
S
coL
C
K

-(K+

VIC
ô=ÉJ
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f)ans la zone capillaire du joint brasé + 
= 

+

L'épaisseur de la couche dissoute est :

^ colh zKfô = 
ft (1 -exp. afr) '  (116)

L'épaissetr maximum de la couche dissoute est donnée Par la relation

(pour I = æ).

col h
ô-u* = 

;" 
(117)

Sidansl'expression(116): exP. + = 1 - +

ô = nJ *, (r 18)

Si :

Kt >> h, exp. + 
-_-1 Q, fi = ômax et ô co h

La dislribution des concenlratons d'éléments du métal de base dissous sur
une largeur (x) du joint brasé en fonction du temps Q est ' définie Paf
I'exp'ression: 

(D

c(*,0 - coltt -*

n=0 (119)

Les conditions initiales Pour l'équaton (119) sont :

C(aù=0 pour t=0;0<x<h

Les conditons limites pour cette même equation sont:

C(Aù= CoL Vt  ;  x=0et  x=h

La concenlraton moyenne d'éléments du métal de base dissous dans le
métal d'apport liquide est égale à la concenhation moyenne observ.ée dans la
zone de àissolutiàn du joint brasé. La concenlration mo-yen1e.d'élêments du
métal de base dissous enÎonction du temps est donnêe par la relation :
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:  l l  ScoL 
o  

te(,1 = *J.t*,, ldx = cul-Ë
o 

n=o (l2o)

- A partir de cctte expression, il est possible de déterrriner le temps pour que
la concentration moyennê d'élénrents du métal de base dissous atteigne-9{J Vo'rJe
C.rL. Âu premier ordre :

23h2
= 

fI2D
(r2r)

D : coefficient de diffusion (cmZ rl) des atomes de soluté dans le métal
liquide.

La limitation de la dissolution d'élénents du métal de base dans le métal
d'apport-liquide peut êlre efficace si un dépôt métallique est effectr.r,ê sur la
surface du métal de base. En principe, on choisit un métal dépose ayant une
solubilité dans le métal d'apport liqulde inférieure à celle du métal de base. De
par aillems, si l'êpaisseur du dépôt est suffisanûe, celui-ci peut êlre totalement
dissous sans que le mêtal de base ne soit affecté.

En général, un dépôt de nickel ou de cuivre est realisé en fonction des
couples métal de base / métal d'apport.

A I'instant de la dissolution totale du revêlement, l'épaisseur de la couche
liquide est:

H = h  +  2e

h : valeur du jeu capillaire.
e : êpaisseur du dépôt.

La concenlration du revêtement dans le métat liquide est:

(r22l/

C=
2epm
HPL (123)

Si le dépôt consttue le métal d'apport:

C=
2epm + HC1 p6n

Hp

pm : densité du métal dépose.
ftra : densité du métal d'apport.
p : densité de I'alliage liquide formé dans le joint brasé.

\
\
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Si CoL > C, la dissolution du métal déposé est tolale, CoL est alors
solubilité du métal déposé dans le métal d'apport à la temperature de brasage.

Les conditions de dissolution totale du revêtement sont données par la
relation:

e
f ,<

colp - cl p^.u
2(Pm - pcol)

(12s)

A la lempératune de bnasage, la diffusion à l'état solide d'éléments
d'additon du métal d'apport dans le métal de base peut provoquer la formation
d'une phase liquide à ltinterface en fonction de la concenlration en atomes des
espÈces . Ceci est lié à l'état d'équilibre thermodynamique pÉcisé par le
diagramme d'équilibne des phases. ll existe une zone de diffusion (hétéro-
diffusion) qui s'éxplique par le gradient de potentiel chimique cÉé à I'interface
métal de base / mêtal d'apporL Celle - ci peut avoir une influence importanûe sur
les caractéristiques mécaniques de la jonction (fragilisation de la zone de liaison
si il existe des composes intermétalliques). Iæs phénomènes de diffusion sont
régis par les lois de FICK.

Le flux atomique est dêterminé pr l'équation:

J  =-D.Y.C

La loi de conservation de masse s'exprime :

(126)

= Q ç2J)

diffusants en fonction duEn état transitoire, la dislribution des atomes
temps est dêfinie par l'équation dif[érentielle :

#.?.?

(128)

Cetle relation peut êlre exprimée selon la loi de MOTAIIO si on considère
qtre (D) vrie en foncton de la concenhation :

f = Dr*t*5 *&ç5 .*,fJr

f = -?.? = Dv2.Ç = 
"I#.#. #t
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[-e coefficient de diffusion (D) esr défini par la loi de ÀRItriNlIIUS :

Itn
L) = L)o exp. - Rï (t30)

Do
E6
R

u
^

C = A J"*p. 1-u2ydu + B
o

En posant les conditions limites :

x=0;  u=0:  C=Cgs;

t=0;  C=0;  u=æ

@

i

0 = A Ju"p.çu21 du + Cos :
o

C(xt l  = Cos (1 -  er f  u)

,? x-hl2u=m

facteur de lréquence de sauts réussis.
énergie d'activation.
constanle de gaz parfaits.

1' : temlxÉrature.

La distribution de la concentration en éléments diffusants cst déterminée
par l'équation :

La masse totale d'atomes ayant diffuses à rravers une
(1cm2; du métal de base pendant un temps (t) est:

Q = 2co' 1ffyu,

[e r f (

si le métal de base et le métal d'apport sont miscibles en toutes proportions
en phase solide, larépartition initiale Oêi Ctéments du métal dbtt;â# h joinr
brasé est définie par la relation:

^ col
L(atl = 

T Y#,+errrffirâr

B=C0s

A_-'H

(131)

(r32)

(r33)

surface unitùe

(r34)
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Lorsqu'il existe la formation de composés intermétailiqucs, la
croissance 

- 
des couches de composés intermétalliques formées

dilïusion avec rôaction est exprimée Par utre relation parabolique cn

cinétique de
lors de la
lonction du

(136)

(1.37)

lemps

= k / t

épaisseur de la couche de composés intermétalliques.
constante de la vitessc de croissance.
temps de diffusion.

La formaton et la croissance des couches dans les zclnes de diffusion sont
activécs thermiquemcnt. Ceci explique que le tcmps nécessaire à la formation des
phases lors de la diffusion avec réaction dépend de la température et s'exprime
selon la loi:

.EA
t = to exp. (R-T)

e
k
t

t
ls
En
R't

période d'incubation précédant la formation d'une nouvelle phase.
constante.
énergie d'actvation.
constante de gaz parfaits.
température.

Les dépôts éleclrolytiques ou aulres éalises sur le mêtal de base, afin de
modifier l'inierface et amétiorer la mouillabilité, diffusent dans le métal de base.
Le calcul de l'évolution de la concentration d'atomes, provenant du dépôt ct
cliffusant dans le métal de base, peul êlre effectué en utilisant l'expression :

c(sq = 7 u-err<r#i1r (138)

Il.t.5. Solidification du joint brasé - Influence sur la structure du
joint brasé.

Pendant le refroidissement du ioint brasé, du fait des mêcnnismes
réactionnels antérieurs (dissoft.ilion, diffusion à I'interface métal d'appo'rt liquide
/ métal de base) et des prooessus de solidification, la couche de métal d'apport
existant,e à l'état liquide à la temperature de b'rasage (fn = TIM.A + 20"C à 50"C)
donne tieu à la fmmation d'une zone de cristallisaton dans le joint brasé. Cett,e
7-orre comporte des segégationg chimiques et ne pgssede plus les
caractéristtq*r initiales du mêtal d'apport (composition-_chimique, propniêtês
mêcaniques...1. Des trandormations de phases peuven-t s'effectuer ensuite à l'état
solfule. Les caractéristiques mécaniques de la zone de cristallisation dépendent
cles segégations chimiques, physlques et de la slnrcttre-gq sont fnecifiqæs à
cefle zbne. I-a stnrcture de celle - ci peut êlre monophasee (solution solide,
composé défini, composé intermétalliqræ) ou biphasee (formation d'un



euteclique par réaction liquidc È o * p ou d'un péritectique liquide + G È P) en

fonction tle la nature clu diagramme d'équilibre (binaire ou ternaire) des_.phases
selon lcquel s'cffectuc la iolidification. f)ans la mesurc où le .gradient dc
concentration issu du métal cle base dissous dans l'épaisscur du métal d'apport
liquidc est cn général faiblc, on pcut considérer que ta lcqpérature -du liquidus
dri métal liquid-e est homogène clans tout le volume du joint brasé à l'état liquide.

Les mécanismes et la cinétique de solidilication dépendent des ségrégations
chimiqucs. A partir d'une certainà bmpérature, la phasc liquide.devient instable
thermôdynamiquement. Ceci va générer la transformatiog liquide -> solide de
façon à Ce que le système atteigne un niveau d'énergie minimale.

La solidification s'effectue par mécanisme de germination et croissance à
partir de germes ayant pris naissance dans la phase liqui{e.- Pour gue fa
iolidificatiôn commenc", ii est nécessaire que le mêtal fondu soit dans un état de
surfusion par rapport à la temperature d'équilibre. La croissance {es gennes ne
poufra s'elfectueique pour une valeur de iayon de ceux-ci suryl9T" au rayon
ôtitiqu de germinultioo. Le rayon critque de germination est relié à la valeur de
l'écù de la bmpérature pâr rapport à la temt'rature d'équilibre (ÀT :
strfusion).

D 2 t .TE
^.C -  

AT.L

"l : énergie de surface du germe.
Tg : temperature d'équilibre.
L : chalern latente de lransformation liquide -> solide.
ÀT : écart de la température par rapport à la temperature d'équilibre

(surfusion).

(r3e)

Une faible valeur de la surfusion est nécessaire dans les conditions réelles
de solidificalion (1 à 10"C) Porn permettre le développenent des- germes de
phase solide. La cristallisitiàn débtrre à partir d'impuretes solides .(parois,
interface, solide...). De ce fait, les nouvelles phases fo'rmées sont hétérogènes.

Si on considère l'aspect thermodynamique de la solidification de la zone de
cristallisation lors du refioidissement du mOtal d'apporl liquide, à partir d'une
certaine températrne la phase liquide devient instable et donne naissance à une
ou des phases solidôs (soh.fions solides, composés définis, composés
intermêtaliiques, constitr"rants eutectiques 9u periæctiques)- La ..variation
d'éneryie fibre du système pendant la'solidification dépencl de .l'enthalpie de
dissolùtion des atomÉs de na:ture (B) dans la solution solide consttuée d'alomes
de nature (A) Æ4.

Il existe une relation enlre les courbes d'enthalpie des différentes phases
présenles et les diagrammes d'equilibres de phases.
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'liois cas peuvent exister :

La relation entre les concentrations des phases solide et liquide formant

I'alliage en cours de solidification est rlonnée pà t coefficient de- partage' Celui-

ci déIermine le .;ù; J" la solubilité du constituant en Phlse .s.olide 
de

concentration Cs et'en phase liquicle cle conccntraton C1étant en équilibre avec

la phase solide, soit C5 = K CL.

Si le constituant dissous abaisse la températtrre de fusion du solvant K < 1

et si il augmente la températgre de fusion duiolvant K > 1 (figune n" 16)'

K=â

PrcURN 16

Evolution du coefficient de partage en fonction du soluté.

(140)

Liquide



Les processus de redisfibution des atomes sur le front de solidificaton(front considéré lisse) lrcrmettant un.Éajustement permanent de la compositonchimiqr'rc o'cq{Pf des phases solide-et liquidJ inptiqùni fiotuo"tion desphénomènes de diffusion. Ce[e - ci entraine u" 
"nri.nirsement 

de la corche de
Péj|l fondu" qui esl-adjacente à la surface de croissance, en l'un des éléments de
l.4"gu -:. qyi crjé un Sradient de concenlration de cet élément au sein duliquide' Il se déveloPP. dans la couche $uide o"r rec.nisrn,es de diffusion quitegdgnJ à équilib'rer la concentration de la couche emichie;î;;[. d;ioous dumétal fondu qui sont éloignées du front de solidific"tioo .

Pendant la croissance de la zone de cristallisation, la concentrationaug-mente-en élément d-a{i18e dans les couches exlernes du mélanee ; dans lacouche adiaceaûe au métal fôndu jusqu'à ce que t tcgir. d";;;""rt"iionnaire
Pour une vilesse constante cle èroissance. En- regime rtrtio-"ir", t"concenlraton en élément d'addition en avant du front de solidification a unerépartition. bien détcrminée- qui est liée à la vitesse de solidification. Celteconcenlraton atteint la valetn limite co / IL Elle diminue selon une loiexponentielle au fr-r et à mesure que I'on s'éloigne du front de solidification

La connaissance des courbes d'enthalpie libre des diffêrentes phasespouvant thermrcdynamiquement exister, prr.t de judifier tu nonuÀ-de pnasesqui coexistent et la composition chimiquÂ de cellesiidans un Ot"râ eo,riliU* 
"t1.*9 fm.pgrature donnee. on superpose sur un même di.gr....-rll 

""*u",d'enthalpie libre des diffé'rentes dusù en equilibre tu* ædperature definie. Laou le-s-tanganÛes.communes aux courbes oêtermlo*i les domaines d.exislencedes différentes phases à l'équilibne (figure n. l7).

A G

PIGURE 17

Diagramme d'équilibre de phase à un seulfuseau
et courbes d'enthalpie libre de fo,rmation de phases.

'rl' 
.r" ,'1771 ç.
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Dans le cas d'un diagraûlme d'équilibre à un seul fuseau (figure n" 17),
pour une coupe isotherme à la température 11, il existe deux phases en équilibre
solution solide a et phase liquide et un domaine biphasé (solution solide a +
phase liquide). A une température'f2 supéricure à la température de fusion de
i'élément le moins fusible, la phase liquide est stable, la courbe d'enthalpie libre
du liquide se situe alors en dessous de celle de la phase solide. _Pour la
bmpéiature T3, le solide est à l'état stable, la courbe d:enthalpie libre du solide
est située en dessous de celle clu liquide.

Lc cas d'un diagr4mme d'équilibre à deux fuseaux peut êlre analysé de la
même façon (figure n" 18)-

r(.c)

Liquide

c% ----------->

T'IGURE 1B

Diagramme d'équilibre à deux fuseaux et courbes d'enthalpie libre.
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B)

.. . Trois tlpgt de phases puvent coexister à l'équilibre (liquide, solution
solide c, solution solide P). A la tgmperature de ràrfor..iioo d" la phase
liquide de concenlration euiectique, la rèaction LE -> a + p s'effectue dans des
conditons isothermes. Les tois courbes d'enthalpie libre (solution solide a,
figuide' soluton tgqq: p) possedent une tangante .or-,pu (niveau d'énergie
identique fbu* n' l9).

Cn%-+ B

FIGURE I9

Diagramne d'équilibne de phases
avec lrandormation erdectque et cornbôs d'enthalpie libre.

Si on considère ure. coupe isdherme du diryramme d'équilibre à unetemperature T1 situee au - dessus de la Oirr-*f*r"tioo eLdectique,
il existe deux courbes d'enthelpb libre _disiincæs pour la phase solfofe (solrlion
solide q et soft.Éion solide É - figrre n. 20). 

I



Co % -------+
q

-

FIGURE 20

Diagramme d'équilibre de phase avec transformation eutectique
et courbes d'enthalpie libre.

Dans le cas d'un diagramme d'équilibre de phases comportant une Éaction
peritectiqræ L + c S P (le liquide reagissant avec la solution solide a potr
donner naissance à la solution p, la cinétique de reaction et les phénomènes de
diffusion ont une grande impmtance), les deux tangeaates se confondent en une
seule cornme dans le cas d'une lransformation eulectitlæ. La position relative
des |rois courbes d'edhalpie libre est inverÉe pæ rapport à la configurdion des
coubes ÂG = F Cn Vo du diagramme d'équilib're présentant une lrandormation
eutectique (figure n" 2l).



S.S cl S.Sc +S.Sp

FIGUR}: 21

Diagramme d'équilibre avec tiransformation peritectique
et courbe d'enthalpie libre.

. Ul:oTpose inlermétallique .ou un compose défini est représenté par une
".9*b 

d'enthalpie libre dont tè minimum estiitue dans les régions cedàbs du
{tu8talle.d'équilibre. Iæ domaine d'extension du compo-se inlermétallique
99p"S Ol la forme de la' courbe dlenthalpie libre et de la iosition des courùs
{-lnthalpie libne des phases adjacenl,es aui composCs inærmeuliques (figure n'
22).
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Solution solide q

Solution solide p

Phase inlermétallique

!+  i
ia*svl

cs% +

FIGURE 2U

Courbes d'enthalpie libre donaant la stabilité d'un composé intermétalliqge.

I-e compose AxBy peut avoir un domaine d'exlension récluit en fonction
de I'accroissement de la stabilite des solutons solides a et p. L'extension du
{omaing d'homogé.n1ité du composé AxBy.est d'autant plus faible que le ravon
de courbure du minimum de la courbe à'enthalpie lib,re est faibie. Ceci est
favorisé par-yle disparité.importanûe des métaux cônstituants [,ailixgg (différence
impo'rlante d' é lectronég ativitê).

f)ans le cas du hft.gg, la chaleur lalente de solidification est êvacuée par
la ph:ase golidg, donc dans le sens oppose à la croissance. On perl négligei le
gradient tleryfrg5 latéral. Les conditions de solidification correri"nO.nia-celles
de la cristallisaton orientée des alliages. La solidificatioo àu la mne de
cristallisation du joint brase s'effectue en l'absence d'une résistance thermique
ilsue des parois limitant le métal fondu et dans des conditions d'évacuatiooJË i"
chaleur latente de solidification dans la direction normale à I'interface formée
avec le métal de base.
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De ce fait, la solidification orientée de la zone de cristallisation est
favorisée. Les vitesses rÉelles de refroidissement du joint brasé (10 à lm "C

min-l) perturbent les mécanismes de diffusion dans la phase liguidg et-phases
sofidés. Ccci cngendrc souvent que la solidificaton de la zone de cristallisation
du joint brasé s'éffectue dans deJ conditions hors d'équiliby thermodynamique.
n ôn rêsulte I'apparition de ségrégations chimiques, de constituants hors
d'équilibre, de déiâuts (soufflures, retassures) dans la zone.de cristallisation du
joint brasé.

ll.l.6. Resistance mécanique des joints bnases.

Elle est liée à la nature et aux caractéristques mecaniques du métal de base
et du métal d'apporL La nature des Éactions qui se pnoduisent à I'interface du
métal de base fenOant le bnasage et la géométrie d'assenblage vont aussi avoir
une influence irn h conlrainte de nrpture du joint brase /5y.

Deux types d'éprouvetles sont utilises porn déterminer la conlrainte de
rupture pour une sollicitation en traction (Mode I-) ou Po,r-:3: sollicitation en
tàtioo 7 cisaillerent (éprouvettes définies Pæ la norme NFA - 894?-O)..La
configuration du joint brasé est soit gapillaire soit par necourrement. La valeur
du jei d'assemblage ou la longueur de recouvrement est un paramèlre imporfant
sur' la Ésistanc,J nécanique du joint brasê. Pour un assemblage Par
recourrement sollicité par une contrainle en hacton uniaxide, la Éprtition des
conlraintes langentiellei dans le sens d'applicatoo deseftorts n'esl pas uniforme
le long du jJnt Le coefficient de côncenlration des conlraintes s'exprime
(figure n'23).

FIGURE 23

Réputr'tion des contraintes tangentielles
pour une configuraion & ioint bnasê Par recouvre reil 147 I -
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,2Gecr  =  v  ï%

,1 + ch (ql.),
t sh (crl-) |

A = ' /
2Ge

2G1Ç+[r )eo

Tmax uI-=z ( r41)

(r42)

f l - Tmoy

avec l i  -  2G l (1  +p)

module de cisaillement du métal d'appott.
module de YOUNG du métal de base.
épaisseur du métal de base.
épaisseur du joint brasé.
module de cisaillement du métal de base.
coefficient de POISSON du métal de base-

G
E
e
e0
Gr
p

La figurc no 24 repésente la relation entre le coefficent P et les

caractéristt l*r élastiques du métal de base et du métal d'apport.

T'IGURE 24 , 
'

Courbe É = f(a) pour unc longueur de recouvrement du f oint brase l- = 2e 1471.

(a)



I-'hétérogénéité cle l'état de contrainte dans le joint brasé entraine que la
contrainte moyenne de rupture, qui est considérée coûlme la contrainte maximum
dc rupture, diminue lorsgue la longueur de rccouvrement augmente. On observe
une évolution de la conlrainte dc rupture en fonction clu jeu d'emboîtement. La
diminution de (omu:r) ou (r6aç) pourïes jeux supérieurs ui ioféti"urs à la valeur
optimale s'explique par l'augmentation de la probabilité d'apparition de défauts
(mTluj de mouillabilité, so-ufflures, retassuràs...) (figures ï zs - n" 26). La
probabilitê {'apparilion de défauts augmente avec'lilongucur de joint brasé.
I-orsque lc j9u d'asscmblaBc augmenle au - delà d'une ialeur uptimul", il t"
grodui! une fissuration dani la zine de cristallisation du fait de fa rupture de
l'équilibre des énergies superficielles.

,T ( llPa)

1m llétal d'apport

I
I

I

120

100
Jeu d'emboitement

FIGURI 25

Evoluton de la conlrainl,e de rupture pour une sollicitation en cisaillement
en fonction du jeu d'assemblage (I)

pou différentes longræurs de recouvremml (L) 147t.

J(uun)
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FIGURI 26

Diagramme général monlrant la relation entre la contrainte de ruptgre
pour une sollicitation en cisaillement (46) du joint brasé'

et le jeu d'emboîtement J, la longue'r de ieôouvrement (L),
la contrainle de rupture du métal de base (qnax) / 7l.

II. 2. Brasage diffusion.

._-_^_c:,t:_ ["Mq.T: d'assembllqe_ est définie comme étant une opération de
b'rasage'.de deux $"git dissemblables, rÉgie par les mécanismes de diffusion à
l'état solide et à l'êtaaûqu!*. Ce-phénomé*'*. caract,érise par le fait qu'il se
forme lors du chauffagei à I'int,erfâce du coupf" néÉ.ogèo.,^uo. phase iiquide
ryyJ_T|Tq"i"tr* inférierne à lalemperatùre de fusion àe I'aûag" uyàt bplus bas point de fusion. L1 nlse liquide formée peur jouer le rôiË dû mdald'apporl utilise pour l'opératiô de brasage.

ce phénomèn3 ryut aus{ se produire en pÉsence de métal d'apport pour
une temlÉrature inférieure au ligui{us du métal'd'apport Ce procédô lst uiitise
q9y eff.ctuer l'asse,mblage -$lalliages de titane'ïs41, des'couple" 

"lli.g"sd'aluminium / cuivre /55/, ét d'aureicouples ncGtogèo.s d'alliage's nétalliqires
gglybrides (brasage eutectique direct.itn 

"cr..i[*s 
et afliafer Àot"ui{*tIs6t .

ll.2.l. llecanismes de fusion de I'intedace.

C-eux - ci se po{ui*ol Pour des couphs d'alliages méralliqræs formant
::S.ji 9u: pl.rys {sotrxions sorides ou d.r 

"oo*firmr 
;rr"Aiq".) porn

tesquels te point de fusion esl inférieur à celui des matériaux de base.



Le processus de fusion à l'intedæ* s'eIIæ** cr rJeux étapes. Si on
considère un couple de deux mélaux pulvant fmm *s efliagcs définis par un
diagramme binaire d'équilibre de phases prÉsef,arduueïkf,lique (figure n" 27)

T('c)

caff ctp

T'IGURE 2?

Diagramme binaire d'équilibne de phase euûectique

Il se forme dans une première phase, du fait de la diffusion des atomes A
dans B et B dans A à I'interface, des solutions solides dont le point de fusion est
faible par rapporl à celui des métaux de base. Dans une seconde étape, il y .
apparilion et dêveloppement de la phase liquide (dissohflion). L'interacton dé la
diffusion à l'interface des deux surfaces en conûact provoqræ la formation de
couches minces (10 A environ de la solution sofidô ayaût des compositions
chimiques proches de COLf et CnL-c (figure no 28)). Elles forment
simultanément un film liquide sur toute la surface de contacl
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I'IGURE 2B

hofil de concenlration des phases liquides et solides
lors de la fusion à l'interface.

En considérant la théorie de lrandormaton des phases conlrôlee par les
mécanismes de diffusion, si la liaison s'effectue à la temperattre T1 (figrne n"

26), la fusion sera amorcée dès qæ les solutions solides atleignent la

concentration Cgc et CÉ . La fusion de cclles - ci se Prduil par fcmation de
gennes de phase liquide et croissance de ceur - ci à la surface de contact jusqu'à

ô" q* h cô'che de liquide soit continue sur cette surface.



Une méthode analylique est proposée par II- MIRKIN l47l pour
déterminer la cinétique de lransforrnation de phases en volumc lors de la fusion.
L'expression donne la relation entre le temps de contact, la surfacc totalc de
liaison (ft) des alliages participant à la fusion :

S1
7

S o - r
. nllv2t3.- exP. t 

--r 
) (143)

surface initiale dc contact.
vitesse linéaire de fusion à I'inter{acc au niveau du plan de contact.
vitesse de formation des gennes de phase tiquide.
temps de conlact.

En général, on considère ft / So - 0,9 en première approximation, en
négligeanl les paramèlres d'interface qui influencent les processus de
propagation de la fusion sur toute la snrface (rugosité des surfaces, cinétique de
réaction, contrainte appliquee...). La vitesse de-croissance de la phase liquide
dans une direction norm-ate à la surface de contacl" si on considère que le
Pr-ocessus est égi par les phénomènes de diffusion en phase liquide, peut être
reliée à l'épaisseur de la couche liquide formée en foncton du temps. On
considère que les concentrations des phases liquide et solide sont en équilibre à
la température donnée (I1 : temperature de brasage diffusion).

h2 = 2Dt
(CoL-É - col--g(Àcr + Àc2)

(144)ÂC1 ÀC2

CÛL-F : CgL- û : compositons d'équilibre de la phase liquide à l'interface
avec lcs phases solides.

ÀCt, ÂCZ : différence enlre les concenlrations limites donnée par la
limite de solubilité de la phase solide et liquide.

: coefficient de diffusion à l'état liquide.

Lors de l'évolution de la couche du métal liquide, I'interface liquide / solide
se déplace vers la phase solide (dissolution du métal de base par le métal
d'apport liquide). Le déplacement de cetle int'erface s'effectue avec une vitesse
(v) dont la solution est donnée par la seconde équation de FICK:

c(att = T,t-erf fï#,f + exp.f-#f l-errf#ff (14s)

Des êtudes sur la cinêtique de fusion à I'int,erface des subslrats l47l pow le
système titane - nickel montrent que les points experimentaux vérifient la loi
parabolique déterminant l'épaissern de la c-ouche liquide formee en fonction du
temps et du coefficient de diffusion (figwe n" 29).

so
v
n
t
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TTGURE 29

Courbe de la vitesse de croissance de l'épaisseur (h) de la phase liquide
lors de la fusion à I'interface titane - nickel t47î.

11.2.2. solidification de I'interface liquide à la température de
brasage diffusion.

La solidification de la couche liquide située à I'interface des deux métaux
de base s'effecttre {e façon isothenne. C'est une caractéristique du brasage
diffusion Le procédé de brasage diffusion se distingue des autres méthodes àe
bT.tlg: Par le fait qrf il est exécuté dans des éonditions qui assurent la
solidification de la couche liquide d'interface à la températrne de limsage.

La solidification intervient à la suite des processus et des lransformations
de phase. qui-s. 9éveloppenl dans le syslème cônsiûæ par le métal de base et la
couche liquided'interfàcl du métal d'ipport Ces phénômènes aboutissent à une
c-omposition chimiquc des phases telÈ que le système possède un terme
d'éneryie libre minimum

. . On pose l'h1ryothèse qtæ le brasage diffusion s'effectue enlrc deux métaux
oe base qgoureuseq91t gurs à l'état initial, et qu'ils sont susceptibles de former
une solution solide illinitée selon le diagramme d'équilibre de phase figure n"



27. On suPPose que la répartition des rnasses daris la zone d'intertace et
d'interaction liquide / solide (épaisseur du métal de base et de la couchc formant
lc môtal d'apport) correspond à celle de l'alliage de concrentraticn C en métal I].
I-'éncrgie libre ÂG du système est déternunée par le point situé sur la droitc qui
relie les deux énergies iniliales ̂qL et ÀGir sur les courbes donnant la variation
d'énergie libre du systèmc en fonction de la concentration en atomes de B. La
valeur d'énergie ̂GiC est sup,êrieure à celle de la solrrtion solide ÀGps formée
pour une-même concentra-tion (C), (l_r8*9 n" 30)- Ceci détermine le passage du
domaine biphasé solide / liquide à l'état d'une solution solide rnooop'hurée"pour
le sytème. I-a phase liquide de concentration CnL s1 la phase solide de
concentration Cns ne peuvent se lrouver en équilibre stable que si l'alliage initial
possède une concenlration en atome B se situant dans l'intcrvalle CnL - g6s
(dogaine biphasé) et à condition que le système possède une énergie libre
minimale -pour_cette concenlmtion (points se situant sur la tangeante 

"é--uo"aux courbes de variation.d'énergie libre des phases solidei et liquides en
foncton de la concenlration en aJoges B po* unc température'donnée).
L'analyse- d-es interactions métal de base / métal d'apport liquide, dans ie
contexte du brasage diffusion, impof de poser glusieurs principés Égissant les
mécanismes mis en jeu (les transfgrqllioqs de phasei et Ë cinéiique <Jes
transforrrations sont déterminées par la diffusion).

- A I'interfpe des phases (solide / liquide), ,l y u conservation de
c-9pn9$tion chimique des Pfases 9n équllibn (liquidus / iolidus du diagramme
d'équilibre des phases pour le système métal de base / métal d'apport).

- La lransformation d'une Phase en une autre s'effectue à I'interface.

- Les couches so$. -. iacenûes ng particlpent pas à la transformation (elles
peuvent ilfluencer la cinétique et I'orientatiordu fait dgs relatons. épitaxiqles).
Ces c-ouches perturbeat les compgsitions d'équilibre des phaser â l'ioturf"""
dans la mesure où elles sont le siègg de processus de diffusion. Le système
réagit Par utr déplacement de I'interface enlre phases, du côté de ceilé datts
laquglle l'imp_orlance du mécanisme de lrandert de masse (variation de volume)
9st le plus _faible. La cinétiq9- d. diffusion, donc de transferl. étant plui
importante dans les métaux liquides qræ dans les solides, c'est la dissolution du
métal de base dans-le.mêtal danngrt qui dominera ce stade initial du brasage
diffusion. La dissoftnion s'ærêle lorsque la composition de l'alliage formda
l'interface dans torl son volume est êgale à la compositon d'équilibre CgL.
Lorsque la co'reen|ralion moyenne de la phase liquide reste conslante, c'est la
diffusion du mêtal d'lPgort {ans le métal de base-qui est pédominante. De ce
fait, la concentration de la sohlion solide à l'interfale eilré bs phases doit êlre
inférieure à la concenlration Cgs. Le Établissement des concentrations
d'équilib're à I'interface amène la dissolution dans la couche superficielle du
métal de base d'une.masse supplémentaire de métal d'apport. Ceciïxplique que
la couche limite du liquide soit saturée par rapport .u mêtal de base et se ôtiOifie
en donnant naissance à une solution solide de concenlration c0s. ce mécanisme
de solidifications successives du liqoi* aboutit, en foncton du temps de
maintien à la temperature (16) à la dispariton totale de celui - ci.

7 l



l.iquide

Solution solide a

ce% 4

HGUNE 30

AGC

ÂGL
initial

initial
Liquide

+cd

Schêmas relalifs aux diagrammes d'equilibre des phases
et d'enthalpie lors de l'interaction liquide / solide pendant le bnasage diffusion.

La Épartition de la concenlraton d'atomes du métal d'appor{ est pnêsenfée
(figure n'3l) 1471.
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FIGURE 3I

Courbes types
reprÉsentant le profil de concenlration des atomes du métal d'apport

dans la largeur de la zone d'interacton pendant le brasage diffusion /47l.

- La courbe 1 est specifique à la situation qui se présente au moment où la
dissolution du métal de base dans le mêtal d'appôrt s'arrête.

- La courbe 2 est relative au processus de brasage par diffusion.

- La courbe 3 eS repÉsentative du profil de concenlralion dans la zone de
liaison au moment où le brasage diffusion s'achève.

c(x.t)
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Le processus de solidification, de la couchc liquide située à I'interlace du
métal de-base, est régi par les mécanismes de dilfusion des atomes du métal
d'apport dans le métal dè base. Si on considère un système à deux constituants
métal de basc (métal pur) et métal d'apporl Pur, ceux ci nc formant pas.de
composés définis ou intermétalliques a ta tempCrature de brasage et que l'on
pose les conditions (1. paramètre températuie de brasage êtant conslant)
suivantes: .

- Lc coefficient de diffusion ne varie pas avec la concenlration.

- La diffusion s'effcctuc en volume.

- Le front de solidification est plan.

- La masse volumique des phases solides et liquides est identique
(il n'existe pas de phénomène de liquation).

La .variation de concentration des atomes du métal d'apport dans
l'épaisseur de la zone de cristallisation formée (0 < * < y(t)) peut s'expriner par
le système de deux équatons différentelles.

2
âc(x, t )  _, ,  ô c(* , t )

at  
-  r '  

ax2

%ft)=fttâ@t*=y(r)
Ce système admet pour conditions initiales et conditions limites :

x=0,  t=O

La concenlration des atomes de mêtal d'apport diffusant étant:

(146)

(r47)

C (0,0) = Cos.

A I'interface mobile solide / liquide, la concentration d'atomes du métal
d'apporl se situant dans la phase solide est à tout instant :

C[(YI), t] = Ços

Cos : solubilité en masse Vo dumétal d'apport dans le métal de base à la

temperature de brasage.
y(t) : position de l'interface à I'instant 1t1.

La resolution du syslème d'équations différentelles l47l !a! aPParaitre un
coefficient sans dimensiôn (analogid auchamp thermiqræ lors de la solidification
d'une piece moulee).

74



y(t )  = É/Dt

@

0=Éo- I

k=o

^ 2Cot
HPo - 

'/II ÀC

n2k p2k + 2

2k+ |
(@+ttii * litlzx * ryù (148)

ÀC : intervalle de conccnlration en masse Vo entre le liquidus et le solidus
du diagramme d'équilibne métal de base / métal ô'apport à la
tempÉrature de brasage.

En prenanl en comple, par approximaton uniquement, le premier terme de
I'expressiol Permettant de déterminer le coefficient p, ." 

"oeifi"ient 
peut être

calculé pu la relation:

0=80 +#

(r4e)

(rso)

La figure n' 32 représente le diagramme permettant de calculer Ê t47t en
fonction du rapport COS / A,C donné par le diagramme d'équilibre à la
tem$rature de bnasage.

FIGURE 32

Diagramme pg= Î(il AT.
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Le temps néccssaire pour atteindre la fin des mécanismes de brasage
diffusion, pour une température donnée, en fonction de l'épaisseur (h) de la
couche liquide située à l'intcrface du métal de base peut se déterminer en
fonction du coefficicnt dc diffusion (D) des atomes de métal d'apporl clans lc
métal de base, de la température de brasagc, cle la concentration CgS et de ÂC, ou
cn utilisant lc coefficicnt 0.

62t-  4F;

La durée du brasage diffusion dépend des paramètres :

(1s1)

- Rapport CoS / ̂ C à la température de brasage, défini par le diagramme
d'équilibre de phases métal de base / métal d'apport.

- Coefficient de diffusion des éléments dissous dans le métal de base.

- Laryeur de la zone liquide dans le joint.

Le temps de diffusion peut êlle diminué, en réduisant l'épaisseur de la
couche liquide (h) par I'application d'une pression statiquc pendant I'opération
de brasage diffusion (diminution de la valeur de h).

11.3. le soudage diffusion.

Ce præédé d'assemblage consiste à former un joint soudé enlre deux
matériaux (alliages métalliques homogènes, alliages métalliques hétérogènes,
couples hybnides du type céramique / alliage métallique) en appliquant une
conlrainte au niveau du plan de liaison, à une tempêrature comprise enlre 0,5 -
0,9 T1 (f1est la temfrature de fusion du matériau possédant le plus faible point
de fusion pour le couple fo'rmé). La contrainte appliquee peut être uniaxiale ou
isostatique. L'effet de la température (agitation thermique des atomes, fluage de
l'int,erface, mi8ration des lacunes, rupture du film d'o:rydc supcrficiel gênéré par
la dilatation du subslrat ...) peut êlre assisté par I'effet vibratoire issu d'ondes
ultrasoniques /58/.

fs5 nécanismes fondamentaux du soudage diffusion ne metûent pas en jeu
la fusion locale de l'inærface de ionction. La liaison s'effectue à l'êtat solide.
Ceci implique I'existence de la fo'rrration de solutions solides, composés définis
ou intermétalliques au niveau du diagramme d'êquilibre des phases des
matériaux conslituant un couple hétêrogène ou hybride. L'absence de
trandormation liquide -> solide à I'interface de liaison est benêfiqr.re à la qualité
métalluryique du joint (absence de retassures, soulllures).

76



ll existc plusieurs technoiogrcs cj'asscntblage à l"état solide :

- Soudage Pnr clélormatitin.

- C-olaminage.
- lixlrusion.
- Friction.
- I'.xPlosion-

- Soudage Par dilfusion.

- Itessage uniaxial.
- C.omPaction isostatiquc'

-'l'hermocomPression.

Ces méthodes possèdent un point commun entre elles dans la mesure où

les mécanismes de d'iffusion sont roir 
"o 

jeu. Mais elles se distinguent I'une par'

rapport à I'auûe de par les paramètres cânfair.te - température- - temps utilisés

foiJ O" I'op,êraton diassembiagc cn foncton de la méthode utilisée-

Â tilre de comparaison, le tablcau IV présente des paramètres pour les

différents procédés d"assemblage à l'état solide cités /59/.

.TAtsIEAU IV

Paramètres de différcnts proc.êdés d'assemblage à l'état solide /59/.

Itression de
dêformation

'I'emt'rature

o,5'q' T1

ï'cmps

< sec min

llocédê / Paramèlre

)oe

)oe
du niveau du ioint

< 20 MPa

200 MPa

20 à 150 MPa

Soudage par déformation
çslaminage
exlnrsion
friction
explosion

Soudage Par diffusion
pressagc uniaxial

Ihcrnocorupnessior
(pressagc uniaxial)
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I1.3.1. Mécanismes physiques du sottdage diffusion'

Lc proccssus essentiel du soudage est ,le lraosport d'un flux d'atomes' la

création ôt migration d'un flux dc lactires à I'interfacc de liaison (diffusion Par
mécanisme laùnaire).'I.outefois, avant que les régimes transitoire et permanent

dc la diffusion s'établisscnt, lcs phénomènes d'àdhésion des solides à haute

tcmpérature (contact physique, fluage des défauts de surface, formation d'une

fiaiàn métailiquel genârent uo. I"iton primaire. des matériaux et créent

I'interface de diffusion. Celle - ci se dôplace ultérieurement du fait des

mécanismes cle ditTusion lors de la formaiion du joint soudé' Le soudage

diffusion, pour des couples d'alliages métalliques homogènes ou hétérogènes'

peut êlre caractérisé par la relation :

crm==#

dm

clx
D
A

Les différentes étapes tte la formation du joint souié peuvent
représenter selon la courÉ o = f(t) (figure n" 33) (o) étant la conlrainte
rupture du joint et O le temps de soudage-

T'IGURI 33

Repnesentation schêmatique de l'évolution
de la resistance mécanique du ioinf soudé formé à l'êtat solide

en fonctionàu temps de soudage /60/'

(1s2)

masse de métal lransporté dans la section plane perpendiculaire à la
direction de diffusion.
le gradient de concentraton dans cette section.
h éoefficient de diffusion de I'alliage considéÉ.
la surface de contact.

se
de

Cootraintc dc ruPtrrrt du Pint (c)

I r.ryu a. t*1.e. (;



La courbe 1 correspond à la période tlu contact physique des interfaces et
au début cle la formation de la liaisàn métallique. l-a côurbe ) est caractéristique
de la formaton dy joinr soudô par la coniolitJation de la liaison métallique
(periode E), de la diffusion à I'intcrface des solicles (période F) et aux
phénomènes de relaxation des contraintes interncs et dc r".riitulliration (periode
G)' I-:,.9ntTlphysique se réalise plus ou moins rapidement en fonctiàn de la
!.fPacilé de déformation des alliagei méklliquer 

"o 
piéppncs. La déformation de

l'interface poq êq" élastique, pîastique en'fonctiôn àe la température, de la
c.93train!9 appliquee et de [a loi-de comportement mécaniquc dci matériaux. La
déformation de I'interface s'efl'ectue par fluugu. La vitesse àe fluage est fonction
d.c ! tenpératr-re et de la conlrainte âpp[quie. Cc fluage étant milroscopique, il
s'effectue à une vitesse plus importatiiô p- rapport ..ifluug. du métal à" bur".
La déformation des substrab pàndant U reAiJarion du *o,id.g. en fonction du
temps est representée par la courbe e = f(t) /61/ figurc n" 34.

T'IGURE 34

Schéma de l'évohrtion de la dêfo'rmation à l'interface
en fonction du temps lors- du soudage diffusion /61/.

Déformation produite par lluage lors du soudage



La rugosité des surl'aces de contact influence la vitesse à laquelle pcut se
réaliser le conlact physique sous I'effet d'une contrainte et d'unc température
définies. I-e contact physitlue est considéré comme étant achevé lorsque sous
I'elfet d'unc contrainte appliquée (o) une température (Q les aspérilés de surface
disparaissent. Ccs aspérités définissent la rugosité des surfaces (Ra, Rm, Rp) qui
est obtenue lors de l'usinage ou de la préparation de la surface. La rugositê varie
en fonction de [a nature du matériau et des conditions d'usinage ou dc
préparal.ion. Il existe cles méthodes de mesure de la rugosité de surface (palpeur
électronique ou laser) 162 à 681 permettant d'analyser la profondeur et
l'amplitude des défauls géomélriques de surface). On considère la déformation
d'un pic caractérisant un défaut géométriquc de surface selon lc schéma (figurc
n" 35).

blz

Schéma re@sentant un défaut géomélrique de surface.

(A) : longræur de la base du pic triangulaire.
b2 : longueur des côtés du lriangle considéÉ.
Pm : pnofondeur mnximum du défarl déterminant la rugosité maximum.
c : distance entre deux pics après déformaton.

,l (T'c)

T'IGURE 35



Pour des températures supérieures à la tcmpérature (l'p) de recristallisation
primairc, la vitesse de fluage de / dt s'cxprime :

rtc Iin

f  
= KDf(o) avec f)  = I)o exP. -RT (153)

Si la contrainte appliquéc n'est pas trop importante':

de
Ë 

= kon (n = 5 engénérall (lsa)

La vitcsse de fluage à T > TX pour une conlrainte moyenne appliquée est
donnée par la relaton :

de E6
dt 

= on Ds exp. - m (155)

a : conlraint,e appliquee.
Ds : facteur de fréquence de saut réussi lors de la diffusion.
Eg: énergie d'activaton du processus de diffusion.
T : temsrature à laquelle se produit le fluage.
R : constante des gaz parfaits.

Pour une conlrainte constanûe, la vitesse de fluage ne dépend uniquement
que de la température, elle s'exprime selon une loi analogue à la loi
d.ARRHENIUS.

de.Qc
. t t "=  k  exp. -O (156)

Qg: êneryie d'activaton de fluage, elle est propre au mécanisme de fluage
mis en jeu.

k : constante pouf, une valeur de contrainûe (o) et un allongement (e)
donnés.

Si on considère la vitesse de fluage d'un pic lriangulaire représentant un
défaut de surface.

! ,  d c  C - A  r r  C - A
V=Ef  '  avec6=T;  V= At  (157)

t: temps de fluage du pic.

Le déplacement du pic lors de la déformation par fluage s'exprime :

.  C. r  Pzm .  A. r (rs8)(T)'=T+(Z)'

8t



Si on définit le coefficient caractéristique de la surlace c = A / [''n :

P2m
<lP = (a? + 1) (rse)

( l60)

(161)

C = pm @2+\ I l2

t.a déformation du pic est définic par la relation:

(a2 + ù112 I
= . . . . - - - L

a
c-Ar=-a-

Sia

D'où:

c-A 1  1  
p

î=#=)ffiz=L

I*1+Tæ

Le temps nécessaire à la realisation du contact p-h;rsique est lié à la rugosité

de la surface en considérant les équations (155) et (157)'

,Lol ' onDo
tEa (r62)exp. - o1

(163)

.  -1.  -2

La durée nécessaire à la réalisation du contact plysique peut ê|I.e de

quelques minules en fonction du couple soudé, de la rugosité des surfaces /61/'

Après cefle étape, les phénomènes de diffusion peuvelt . s'établir

efficacement sour-i;il,tiu*. 
'd. 

la ionlrainte et de la 
-temperalure, 

les

pha;rèr.r O" O6pf""u-"nt des dislocations et des lacunes sont activés, ce qui

Ë"t.fy* f. diffusiolîi ioætf".. du plan {:.i9int. Si ladiffusion est contôlée par

mécanisme lac,rnaire, I C""t lion dù coefficient de diffusion en fonction de la

temperatrne peut s'écrire :

EP+Ea
D = Do exp.-F-f l

Ep: éneryie d'activation de formaton des lacunes'

E6: énergie d'actvation de migration des lacunes'

La recristallisation peut intervenh danl fe procgssus de la formation

ioint soudé. f'".rg;;ot"tioo de la densité & dislocations favorise
'"Ë;;;;;'d; 

;fr;;;o 
"t1u 

recristallisation (croissance de la densitê

;;;;r ù.ntiels pouvant donner naissance à des cristallites).

du
les
de



En consitlérant les mécanismes de la formation clu joint soudé par la
technique de soudage diffusion, les caractéristiques des alliages métalliques à
prendre en compte et le choix de la configuration tJu couplc d'asscmblagc
permettant l'optimisation des paramètrcs sont :

1) Le diagramme d'équilibre de phases pour le couple considéré. Si un
dépôt métallique est intcrprxé cntre teJ dcux surfaces.formant le plan de joint
(catal;r.serr de diffusion), il faut analyser les diagrammes d'équilibre de phase
pour chacune des interfaces formées entrc les métaux de base ct le dépôt.

2) Les propriétés physico - chimiques dc matériaux à souder:

. 2-^) Les temp,êratures de transformation de phases. En effet, certains
métaux ou-alliages comme le molybdène, le tungstene, le zirconium et alliages, le
titane sl allixges, peuvent recrisialliser très faèilement dans le domaine-de la
recristallisaton secondaire (grossissement du grain) du fait d'un séjour prolongé
à.une température élevée ou d'une transformàtion de phase t691.-Cec[ fragiliie
l'interface de liaison et les matériaux cle base (augmôilation de la densit? de
dislocations empilées aux joints de grains et de la sélrégation intergranulùe des
impuretés ce qui diminue l-énergie de cohésion aux 1àinr-s de grain).

2-b) Les coefficients d'autodiffusion où d'hétérodiffusion des matériaux.

2<') La solubilit'e des gaz dans les métaux dc base ou des métalloïdes
poyyanl former des composés fragiles (oxydes, hydrures, nirnrres...) et la
{-abilité des oxydes en fonction de-la température èt de la pression partielle
d' oxygène (diagramme ELLINGHAM - RIC-HARDSON).

2d) Coefficients de dilatation linéaires en fonction de la température.

2e) Module d'élasticité, module de cisaillemenl" limite élastique en fonction
de la temfrature pour chacun des métaux de base.

2{) Résistance au fluage (loi de comportement mécanique en fonction de la
contrainte appliquée et de la température).

2a) La morphologie et orientations de la structure cristalline à l'interface
de liaison.

11.3.2. Paramètres et influence sur les caractéristiques des joints
soudés.

Les variables intervenant dans le soudage diffusion sont :

a) t a ûemlÉrature et le temps.

-Ces paramèlres conlrôlent les mécanismes, la cinétiqæ de diffusion et les
transformations de phases qui sont prevues d\rn point de \rue
thermdynamique.



Le coefficient cJe dilTusion du soluté dans le solvant augmente lorsque la
température croît. I.e gradient de concenlration en soluti à I'interface de
diffusion est défini pzrr la loi de FICK. Si on consiclère la diffusion
unidirectionnelle :

La concenlration du soluté à l'interface de diffusion est déterminée par la
solution aux équations différentielles de FICK en considérânt le coefficieï de
diffusion (D) constant en fonction de la concenlration.

J- -D* ox

c=+rt-#
xu=zml

co=T2
ffi

#= *,o #,

xl2

Jvnt e -u I
o

xlz
? .

JVDte-u  du=er fu  d 'où:  c
o

P=Tl=É rol l t  
! rr) t

(r64)

(16s)

(166)

[1  -er fu ]  (167)

(C) est la concentration en soluté à la distance (x) de I'interface après un
temps de diffusion (t) à la température (f).

Ces phénomènes étant thermoactvés, il est possible d'établir une relation
O _e-q_tliy{Tcj eoqe le temps et la ûemperatrne de diffusion (relation de I-ÀRSON
- MILLER P = T_(c + log0 : T : temperatrne, t : lempsl. si on considère les
mécanismes de diffusion mis en jeu, le paramètne d'équivalence s'exprime :

(168)

T
t
t1

R
EA

: température de diffusion.
: durée de diffusion.
: durÉe de diffusion de Éférence considêrée êgale à I'unité soit 1

heure.
: constanG des gaz parfaits.
: éneryie d'activation qui est fonction de la nature du mécanisme de

diffusion mis sa jsu.

La dimension des grains de la stnrcture nicrographiqw dans la Égion de
l'interface de diffusion influence la cinétque de diffiisio'n, lîéneryie d'inteiface et
de déformation, l'éneryie du système associé aux lrandormationl afiotropiques.



La largeur (S) de la zone de diffusion située à l'interface du couple est
fonction du temps pour une température et une contrainte appliquée constantes.

S=k/ I l t

S
D
t
k

largeur de la zone de diffusion.
coefficient de diffusion à la température de soudage,
temps de cliffusion à la temlÉrature de soudagi.
constante.

Le déplacement de l'interface de diffusion est proportionnel à t Uu.

b) La conlrainte aPPliquêe sur le Plan de joint.

Celle - ci a pour bul d'asstrer un contact intirne entre les deux surfaces à
assembler en provoquant la défo'rmation plastique des défauts géomélriques
caractérisés par la nrgosité des surfaces. Si la contrainte appliquee est
insuffisante, des petits espaces vides peuvent subsister, ce qui atrra pour
conséquence une diminution de la résistaoce mécanique du joint soudé. Une
conlrainte ,excessive provoque une déformaton inacceptable par fluage des
métaux de base. En gênéral, la valeur de la conlrainte appliquée n'excède pas 20
MPa. Elle est souvent comprise enlre I MPa et 6 MPa. Par analogie enlre le
soudage diffusion et la densification par frittage sous contrainte, on peut établir
une relation d'équivalence enLne la contrainte et la température déterminant le
degré d'établissement du contact atomique.

d%o contacl - .* ^l

ff 
= f (Vo contact, Ra, o, ffi, diffusion).

-c) Ftat de surface.

La qualité physico - chimique des surfaces a une très grande impo'rtance
(prop'reté, pollution par une couche d'oxyde, nrgosité) l7Ùl. Les paranèlres
mécaniques corlme la planéité doivent être pris en compte.

d) I a planéité

Le positionnement des pièces doit êlre pÉcis. Les contraintes appliquées
étant faibles, les défauts de parallélisme ne pourront pas être corrigés.

e) La rugosité.

La microgéomêtrie des surfaces intervient dans le processus de contact
physique des métaux de base. Il est parfois intéressant d'utiliser un matériau
interrrédiaire (lame intercalaire) positionné enlre les deux surfaces à assembler.
Cette lame possède alors des caractêristiques de déformaton plastique plus
importantes que les métaux de base. Ceci peut permetlre I'obtention d'un
meilleur contact physique et de parallélisme après soudage.
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f)tesfacteursmét tqwË.

Les caractéristiques mécaniques et la qualitê du joint soudé vont aussi être
reliées aux paramètrei métallurgiques, cornme la solubilité des alliages l'un dans
l'autre en tbnction de la tempéràture (lacune de miscibililé), la formation de
composés intermétalliques et de composés définis nU. 

..

Une différence importante des coefficients d'hétÉro - diffusion enlre les
deux alliages à assemblér peut provoquer des déf1uts à I'interface de diffusion
par effet tftnffNnAl-l (fbrma:tion de porosités). Ceci-s'explique pg_!e fait quc
ie cocfficient de diffusion des atomes du métal A dans le métal I] est très
supérieur au coefficient de diffusion des atomes du métal B dans le métal A. I-es
atômes A se déplaçant plus vite dans B que les atomes B dans A, il se crée un
flux de lacunes àans le métal A qui reste en place, cc qui est matérialisé par des
petites porosités à l'interface de jonction.

II.4. Resultats expérimentaux.

Les différentes expérimentatons réalisees ont pour but d'analyser le
comportement des interfaces de liaisons hétérogènes effectuées enlre des alliages
métalliques selon les techniques de brasage sous ̂ vide, brasage diffusion et
soudage diffusion. Ceci permèttra d'évaluer les réactons pouvant se produire au
nivearide l'interface métallique lors des assemblages enlre des céramiques et des
alliages métalliques effectuéi par brasage sous vide ou soudage diffusion-

ll.4.l. Brasage sous Yide d'alliages métalliques.

Nous avons choisi de considérer deux nattrres d'alliage pour effectuer le
brasage capillaire, les aciers, et un alliage d'aluminium ("lliug" 6,ry1). Les aciers
sont ie pG sourent utilisês dans l'induslrie mêcanique., aulomobile et I'alliage
d'aluminium 6(b1 dans l'induslrie des échangerns thermiques et électronique. Ils
sont parfois assemblés avec une céramique par la technique de brasage sous
vide.

11.4.1.1. Brasage capillaire hétérogène entre aciers.

Les métaux de base utilises sont:

- Acier inoxydable martensitique de nuatce Z3fK'13-
- Acier allié de nuance 35NCD16.

La composition shimique, les caractéristiques physiques et mêcaniques des
métaux de base sont pésentés dans le tableau V.
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Nuancc

Composition chimique 96

u

to-6. 'x.- l

R.

(MPa)

Rltl

(Mpa)

A7oc Mn Si P s Ni Cr Mn

Zl,rc.13
+

0,3 t 3 (20 à 5oo 'c)

t2
850 r000 t4

35NCD16
û

0'3
0
à

0,3
7

0J
0
à

0'6
0

0,10
à

0,40

s
0,030 0,025

3,7
à

412

1,6
à
2

0J
à

0"5

(æ à700'c)
13.6

850 1000 t 9

TABIJÂU V

Compositon et caractéristiques des métaux de base.

+ : &, R-, A Vo pow un état lremÉ à I'huile à 950"C - 1(n0"C et revenu à
6m"C - Acl = 810"C, Aca = 880"C
(origine : fournisseur AUBERT et DIML).

* : Re, Rm, A Vo pow un état lremÉ à I'huile à 875"C et reveûu à 650"C -
Ac1 - 67O"C -Aca =795"C
(*igfor" : fotrrnisseur AUBERT et DWAL).

I-es métaux d'apport pouyant être dilises pour effectuer le brasage sous
vide capillaire de ses aciers sont des alliages base nickel BNi - la, BiNi - 2, BNi -
5, BNi - 7 nU. Ils se prÉsentent sous la forme de poudre posædant une
granulomélrie conlrôlée ny, ou sont élaborés sons la fmme d'alliages
métalliques amorphes ce qui peri permetlre pour cerlaines configurations de
diminuer la conlrainte appliquee pendant le cycle thermique de brasage 1741.

Nous avons utilisé le métal d'apport BNi - 2 (selon la nonme AWS). Il se
présente sous la forme d'une poudre dont les particules ont une dimension de
150 pm. Elle est mêlangee à un \uide support (cément Nicrobraz) à base de
polyglycol dont la viscosité est de I'ordre de 12(X) à 16æ centipoises. La
viscosité de mélange (ément + poudne) doit permetlrc de déposer le métal
d'apporl sur le plaû de joint avec ure bootre homogénéité et une densité de
puticules de métal d'apput stdfisante. I-e ément s'êlimine lms du cyrcle
thermiqræ de bnasage à une temperature comprise entre 260 à 315"C. La poudre
coalescée par le ément resle en place au niveau du plan de joint. Il n'y a pas de



polluton des interfaces et de I'atmosphère dans le four de brasage du fait de
cette volatilisation. La composition chimique du métal d'apport et les
températures de {ransformation (solidus - liquidus) sont consignées dans le
Tableau VI.

Composition chimique % Intervallcs dc solidification

Intcrvallc dc la
tcmpérature
dc brasagc

Cc)rn

c Fc Ni Cr B si
Solidus

cc)

Liquidus

cc)

< 0,06 3 B 7 29 45 970 1000 toto - l17s
Tp mo)rcnne

1040

TABMAU VI

Compositon chimique et inÛervalle de solidification du métal d'apport BNi - 2
(fournisseur'WAll COLMONOY - Réfénenoe Nicrobraz L.M.).

11.4.1.1. 1. Conditions expérimentales.

a) Matériel utilise.

Iæ matériel nis en oeuïre est un four sous vide à parois froides dont les
caractéristiques sont :

- Résisto,r en graphite.

- Température maximale d'utilisation : 13{D"C.

- hession limite dans le forn à 1300"C : P = 10 -5 mb.

- Refroidissement sous vide, ou sous gaz neuhe statqæ à la p'ression
atmospher{ue, ou sousi gaz netdre avec convection fqcée sous une Pression
manimale de 4 brs absolus.

- Possibilité d'iniection et de Égulation d'une pression partiglle & go
neutne jusqu'à une pression de I mbm, pendant h cycle lhermiqræ & brasage.
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- Rêgularis.ation thermique pilotée par dcs thennocouples llt I n - Rh 10
positionnés au niveau du résistor.

- Mesurc de. la température lors dtr c1.clc lhermicluc avec des
thermocouples (k) chromel - alumel jusqu'à une tempôrature de 1100"C et cles
thermocouples Ni / Ni - Mo de 1100"C. à 1300"C. Ceux - ci sont mis en place
dans les pièces près du plan de liaison ou dans dcs ôprouvettes auxiliairôs de
me.stre, réalisées dans un même matôriau que les éprorrvetles fonctionnetles et
ay-ant...la mômc gutl" thermique (masse, conductibilité thermique, capacité
calorifique, rugosité, état physico - chimique de la surlace des éprotrvettes).

- L'homogénéité thermique dans le volume utile de la chambre du four est
de+ou-10"C.

b) Configuration des éprouvettes.

Elles sont constituées d'un cylindre eû acier de nuance 73rc)3 comportant
un lamage dont le diamètre est de 20 mm et la profondeur cle 10 rnm. Un
cylinclre en acier de nuance 35NCD16, de diamùré 20 mm environ, s'emboîte
dans le lamage. Le jeu d'ajustement au rayor est de 0,05 mm. La hautetn totale
de l'éprouvette est de 60 mm. [-e métal d'apport est mis en place au niveau du
raccordement plzrn - cylindre de l'échantillon.

c) Cycle thermique de brasage.

Le fait d'utiliser_un métal d'apport constitué d'un alliage à base de nickel
impoge d'effectuer le bragage à une température supérieure aux températures de
kansformation de phase (points AC1 et AC3) des aèiers constituant f'éprouvette.
Ceci implique -que les métaux de base subissent une transformation de phase
pendant le cycle thermique de brasage et que les éléments d'aclditions sont mis
en solution. En conség!e3c9, la vilesse de refroidissement à partir de la
température de brasage doit être adaptée à la cinétque de transformation des
phases afin d'obtenir une slnrcture micrographiq* comportant les phases et les
constituants conférant, aux aciers utilisés, les caracléristiques mécaniques
initiales ou souhaitées.

Les courbes de cinétique de kansformaton anisothermc de l'acier
35NCD16 monkent que la vitesse critque de refroidissement nêcessaire pour
obtenir la lransformation martensitique (tre-npe) est suffisamment faible pour que
cette lransformation de structure cristalline se produise en effectuant le
refroidissement à l'air (acier auto - lrempant) ou sôus une pression de 4 bars
absolus d'azote ou autres gaz neulres circulant avec une convection forcée.
L'acier.Z30c13 peut aussi subir une lransformation martensitique en Éalisant le
refroidissement sous une pression de 4 bars absolus d'azoteïn imposant une
circulation du gaz avec une convection forcée.

Dans le but d'obtenir une transformation martensitique des métaux de base,
après le brasage capillaire du couple ZW,l3/ 35NCD16, nous avons effectue le
refroidissement sous une pression de 4 bars absolus d'azote U avec un régime



d'écoulement du gu pt convection forcée. Celui - ci est refroidi en circulant
dans un échangeur thernnique inclus au niveau de I'installation de b'rasage.

Les paramètres du cycle thermique de brasage sont:

Vil,esse moyenne de char.ilfage : Q9 -800"C) 10"C min-I.
Palier thermique : 8(["C - 20 minubs'

viûesse moyeDne de chauffage : (800'c_- 10m"c) 6,5'c min-I.
Palierthennique :1000"C-Tminutes.
vilesse moyenne de chauffage : (1m:ç - 1050"c) 2,5"C min-I.
Temperature de brasage CI'n) fC) : 1050t.
Palierthermique àT6("C) :6 minutes.

Vitesse moyeûre de refroidissement : (1050"C - 200"C) 180"C.min-1.

d) rnvest8ations - Résultats-

I-es examens macrographiqnes monlrent une liaison correcte au niveau de
la sgrface de bnasage. Il eiiste un mênisqræ de raccordemenl homogêne enlre la
prtie cylindrique de l'éprouvetle et le plan tangentiel de celle - ci (plaæhe I -

hacrof'hotogàphie ntl). I-es examens micrograp$qry* ne.Évêlent pas de
défaUi de môuillabilitê ou artrres arx interfaces du joint bra.sé / acier, au niveau
de la zone de diffusion (planche I - micropholographie n'2)- Il n'erisae pas
de défauts dans la zone de cristallisation On observe une slnrcture dendritique
kes fine au cenlre de la zone de cristallisation (planche I - microphotographie
n. 3). Des composés tels qræ les silicftres de nickel P-hosphure de chrome,
siliciûre de chome, phosphure de nickel, bonrne de nickel se fmment lors de la
solidification de la âne de crislallisation ll5l. L'aa.lyse de la couPe isotherme
de la nappe liquidus du diagramm: ternaire Ni - 

lt_- E (:*tutit ntal et
thêmiqrle)'monlre que les- composês definis NhB, t'Ii2Bt Ni6Si2B puvent se

former lors du cycle thermique de bnasage.

Lazoæde dissohdion aux intcrfaces joint braÉ / acier 35NCDI6 et ioint
brasé / acier Z*Cl3 a tme êpaissein de 10 pm envhon (planche 2 '

microphotographie__n' 4). Iæ refroidissement de l'êprowette de brasage
caoillaire ryôt êæ efectue sous une pression de 4 brs absolus d'azote avec une
.ir"dAioo'de gazpr cowection forcée, la vitesse de refroidissement obûenræ
correspond à ùe Ëi Ae refroidissemeril, porn h diamèlre de l'êchantillon tdilisê,
ou"m"itant d'obtenir la lrandormaton mrlensitiqræ des derx mêtaux de base

fdrnche 2 - nicrognphbs n? 5, û' 6).La dureté Hv49N est de 6m - ffi
ùf" po* I'acier 35NC-D16 et de 7fi)0 -72Iû-^ MPa porn l'acier ZW,l3.

[.1.1.?. Brasage sorn vide homogène d'un alliage d'aluminium.

Le métal de base est l'alliage 6061 (selon la ncme Lg2. - 1O4 fournisseu
SERVIMETAL). La composition chimiqtæ, cednines cracteristdues phpiques
et mécaniqræs de celui - ci sont pÉsenlees tebbau VII.
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lo4k-l

Intcnrdlc
dc solidification

Composition chimiquc

7o cn Poids

+ conlrainte de rupture à l'état recuit CIo).

TABLEAU VII

Composition et caractéristiques du métal de base'

Les métaux d'apport sont constitués de :

- Un alliage binaire de base argent qui se pnesente sous la forme d'une
feuille laninée.-La mise en oeuvre dè cet â[i.g" lst edisee Par fonderie sous
vide.

- Un alliage ûernaire base aluminium, élaboré dans les mêmes conditons
technologiques-que I'alliage binaire (fonderie sous vide), 9t M: ayant.la

"o-potitioo 
de f edectiq,Ë ærnalr" À - n g {q il est trÈs fqgil9. Cæci exclut

toud operaton de corrofage du lingot DeJcopeaux ser.ont nrepv.Cs dans celui-
ci afin'de dêposer faciieient rc Ëatl d'apport au niveau de la surface de
brasrye. La cômposition chimique et l'intervaile de solidification de ces alliages
sont consignés tableau VIU.
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Naturc de
I'alliagc

Composition chimiquc

% en poids

Intcrvalle dc solidification

Contrainte
dc rupture

op(MPa)
Ag AI Cu

Solidus

cc)

Liquidus

cc)

Binairc 50 50 ffi 600 317

Eutcctiquc
tcrnairc

35 45 n 5æ
(sæ

thcorique)

TABIJAU VIil

Composition des métaux d'apport (origine COMPTOIR - LYON - ALEMÀND).
Analyse thermique différentielle des métaux d'apport

effectuée par le fournisseur.

I-es diagrammes d'équilibre de phases sont présentés plaThe 4
(diagramme U-inaire Ag - Ai et coupes isothermes de la naPPe liquidus du
diagrafime Ag - Al - eu). D'autres métaux d'appml Peuvent êlre ulilises Pog
Éallser le bnasage des alliages d'aluminium. Ce lont les alliagcq Al - 

Yg : fi
(M,4l0/,,4g{5,4Y3, n6t.lts se pésentent sous la fcme de feuillard, où ils
sont colaminês sur le mêtal de base. Ils sont prfois pÉpaÉt en Poudre avec un
hailn7/. Des alliages métalliques amorphes(Ag - Al, Ag - Al - Cu) pourraient
être Éalises. Ils presentent un inæCt de par leur ductilité plus inpor!-ante3a1
rapport aux alliagts élaborés selon les méthodes de fonderie lraditionnelles. Ceci
facilite la Éalisation de prÉfmme du mêtal d'apport.

[.1.1.2.1 Conditions expérimentales.

a) Matêriel rÉilisé.

Il s'ryit d'un four sous vide à prois froides porn leqræl les cractéristiques
sont:

- Résistm métallique : allirye Ni - Cr 80 - 20.
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- Ecrans thermiques : deux couches en acier inoxydable réliactaire de
nuance Z15CN25 - 20, trois couches en acier inoxydabl.'.1. ou.n e Z2CN18 -
10 .

- Un piège à magnésium. Celui - ci est nécessùe rJans la mcsure ou les
métaux dc base et méta.ux- d'a_pport contiennent souvent du magnésium, en
lonction des alliages utilisés. Lé magnésium se vaporisc pendant le cyclc
thermique de brasag! (Pression de vapeur saturanre dt magnôsium élevée). I-e
ma-g1ésium contenu dans le métal de bâse ct ctans lc métal d'ipport (M.^ - 4004,
4104, 4045'.43.3) participe à la formalion du joint brasé .olou.itr le rôle dc
getter vis - à - vis de l'oxygène et dc la vap.ui d'cau rôsiduelie conrenue dans
l'enceinte du four.

Il se produit les nôactions :

Mg+ r l202 S

Mg + 2H2o S

Mgo

Mg (oH)2 + H2

Certains constnrcteurs de four facilitent cette rêaction en provoquant la
vaporisation de magnésium en excès. présent dans le four, et en régulant celle - ci
e.n fonctio*: t"_p]Pssion partielle d'ôxygène et de la vapeur d'eau lors du cycle
thermique n8 - 791.

- Température maximale d'utilisation : 700"C.

Régulaton thermique pilotée par ur thermocouple (k) chromel - alumel
situé au niveau du résistor. 

-

- Mesure de la température au. niveau des pièces avec lrois thermocouples
(k) chromel - alumel.

- Homogénéité thermique dans le volume utile du four : + ou - 3"c.

- hession limite dans le forn à la temperature de 700"C : 1ù6 mbar . 1ù5
mbar.

b) Configr-rration des éprouvettes.

- La géomélrie de l'assemblage est définie par les éprouvettes de traction et
de {raction - cisaillement (selon là norme NF A B9-420i. I-a configuration de la
sur{ace .cl9 brasage est pi!-nar recouvrement , soit par emboitfrent. Le jeu
d'assemblage au rayon de l'éprouvetl,e'de lraction - cisaillement est de 0,026 mm
+ ou - 0,05 mm.

Cette valeur d'aiustement correspond à la borne infériegre de l'intervalle dejeu permeltant- l'obtenton d'un effet .9e gapillarité des métaux d'.pfon utilises
avec le métal de base 6061. L'intervalle de ieu déterminé à I'aide dË i'eprouvette



à jeu vnriable est compris entre 0,03 - 0,05 mm et 0,2 mm environ pour une
hauteur de remonté capillaire de 20 mm environ au maximum.

I-e volumc de métal d'appon mis en place au nivcau cle la surface cle
brasage est de 500 mm3 pour l'éprouvette dc traction et de 250 mm3 cnviron
pour l'éprouvette de traction - cisaillement.

c) Cycle thermique cJe brasage.

c-1) Métal d'appoa Ag - Âl 50 - 50.

La conlrainte appliquée sur l'éprouvettc de traction (configuration de la
surface de brasage par recouvrement) est de 5 . 1ùZ MPa.

Le cycle thermique de brasage provoque une recristallisation du métal de
base et une mise en solution des élémenl,s d'addition dans la malrice de celui - ci.
Ceci engendre uae diminution des caractéristiques mécaniques du métal de base.
Nous avons analysé I'influence d'un lraitement thermique de mise en soluton,
suivi d'une lrempe à l'eau et d'un revenu de durcissement structural, effectués
après b'rasage, sur les caractêristiques du joint brasé et du métal dc base. Les
conditions de traitement sont:

Vitesse de chauffage
Palier thermique
Vitesse de chauffage
Température de brasage Tg"C
Palier thermique à Tg"C
Vitesse de refroidissement
La pression dans le four varie de

- Température de mise en solution
- Palier thermique à 540"C
- Trempe à l'eau
- Tempêrature de revenu
- Pater thermiqræ à 1E0"C
- Pression dans le four

(20 - 500"C) 2,5"C . min:I.
500"c - 2 h.
(500 - 600'C) 1, 5'C . min-l.
600"c.
7 minu1s5.

(600"C - 60 "C) 0,5t . min-I.
1,5 . 1ù6 mbar à 1û7 mbar.

540 'C+ou-5"C.
30 minutes.

180"C+ou-15 'C.
5h40.
: 8. 1û6 mb - 1û4 mb.

c-2) Mêlal d'apporJ ̂t 45 @ - Ag35 % - Cu2O %.

Deux types d'éprouvettes ont été utilisées pour analyser l'aptitude de ce
métal d'apport à former un joint brasé. I 'épnouvette de lracton (configuration
d'assemblage par recouvrement) et l'éprouvette de lracton cisaillement
(configrnation par gmtoîtement permetlant la formation du joint brase par
capillrilé). Le jeu d'aiustement est de 0,03 mm au rayon au niveau de la zone
utile de l'éprouvette de tracton - cisaillement.

94



Le matériel utilisé est identque à cefui dÉcrit FÉ{rÉdemsâl {$ [a.1.2. 1.a).

Les conditions du cycle thermiqræ de brasap ed:

: tzO - 45trC1 e4'C . min-I.
: 450"C - 15 ms"
:Sfr"C. .:
:6 minules.
: l,fC - minrl"

Vitesse de chauffage
Palier thermique
Température de brasage Tg"C
Palier thermique à T3"C
Vitesse moyenne de refroidissemenl

La pression dans le four varie entre 1Û5 mbm el 1û5 nbar pendant ce

cycle.

Une contrainûe de 3 . 1û3 MPa est appliquée sur la surfæe de bnasage de

l'épnouvette presentant une configuraton à asùnblage Put T.:o153:-ot Geûe
âpiour"U" 

"it 
*ioé" après brasage afin de Éaliser la z3,æ rf,ile de l'éprouvetle

dà fraction et de 
"oooilt 

r I'effoil applique au niveau de la secton comportant

le joint brase).

d) Investigation - Résultats.

d-1) Rrasage de fatliage 6061 avec le métal d'aPPort Ag - Al 50 - 50.

L'analyse mêtallographique de lalliage constituant le métal d'apport, après

recuit d'homogênéisat'on' (3iO"C - 55 minrXes), monlre une slrucûrc

.d%tphtq*iytri"*.,Li* homogène. Cgfetièst constiluee de la PharyJ
riche J" âtg.;ot et'de ia pn * a riche u-o 

"lu.ioi-rm- 
(planche 3 - micrognphie

";-il.-Ë 
diagranne'd'êquilibre Ag - 

.{ .(planche 4) mgnlre gP l"t

"ooiéti"tiq*r--ê"*iq*. 
tR", Rn, àrneté) d9'iv9nt pouvoh être amêlionêes

pu. * traitement tnuiriq* O" mise en- soft.Éiotr t*Fry .et levenu de
durcissement srnrctrrat, dans la mesure où la solubilité de l'aluminium dans
inB J"fl.t de façon impctante-en fonction de la temlÉrature: ll::lubilitê
-aiim.l" de Al dans Ag est de 4'4% en poids à la temperatue de 566'L'

Iæs examens micrographiques effectrÉs sur les êprouveryt dt cisaillement
montrent une dissolriioo-ioipott-t" du métal de base dans le trÉtal d'apport

Oil;Ë il-i.""er"phiu"ï' E,- n' 9_). La mre de. diffusion et de dissoh-Éion

Ëil" une laryeri .i,o fon*" de 0,j mm_de pul et d'arilre de la zone de
.ri"t"[ir"tioo. Ceîh - ci aêté êvaluee pr urc filiation de microdureté ÂIIV 9,E N
= f(dmm) pu. rapport à chacune des interfaces zrne de cristallisation I znre de
tC.àU"o GàrnUe'linV = fd - planche 5). La stnptrre micrographiqtrg.de la zore
de cristailisaton est hêtêrogône. Elh bomporte des segégttiglt 9 -*u -Ph1se
riche en ugent qui se prOseite sous la forde d'ilots ou d'aiguilles (plaæhe 6 -

-i3r"gppit"t o" ld, n' I l). Ceci s'expliqæ par les mécaûismes de la
f"r."fr.'Ou ;oiot b*-ê et pr le frit qu'il_ èxiËte yæ solubilitê- importmte de
I'aluminium dâns I'ugent Oï observe irot"it qrælques qetits -défattts dg-typl
retassures dans la ^i" O" .rirtrtlitdiô (fleæhe 6 - dicrophotogrephie n'
l2). Des microanalyses semi - quantitaiines Éalisées à la microsonde à
dispersion d'éneryie'montrenl qu'il'existe rme phase riche en aryent (plages



blanches) dans la zone de cristallisation (planche 7 - micrographies n" 13, tro
14) et confirment une Éaction importante de dissolution du métal de base dans
le métal d'apport. Ceci se manifeste par un gradient de concentration en argent à
partir du joint brasê vers le métal de base.

Nous avons déterminé la contrainte de rupture du joint brase Pour une
sollicitaton en cisaillement et en traction avant traitements thermiques de mise en
soluton, lrempe et revenu de durcissement stnrctrnal. L'influence du lraitement
de durcissement slructlral n'a êtê analysee que pour une sollicitaton etr
cisaillemenL

La contrainte de ruptue du métal de base à l'état de liwaison (t6) pour
une sollicitation en traction est de 404 MPa Elle est de 1@ MPa après un recuit
effectué dans les mêmes conditions thermiques que celles utilisées lors du
brasage.

La contrainte de ruptune du joint brasé avant lraitement de durcissement
slructural est de :

pour une sollicitation en lraction : 164 MPa o = + ou - 5.

pour une sollicitation en cisaillement : !X MPa o= + ou - 8.

La contrainte de rupture pour une chæge appliquee en cisaillement 1p_1rt
traitement thermique de âurcisbment slnrctwal eS de 163 + ou - 41 13 MPa.
L'augmenûation dè h charye de ruptrne du joint brasé après lr1iæm9nt-thermique
(^o J + 69 MPa) peut s'Jxfliquei p.r *iffut de consolidation du ioint braÉ
(durcissement sru;tural). Lâ côntrainte de ruptrne du joint brasé e$ trÈs proche
de celle du métal de base après recuil Des examens fractognphiques Par
microscopie éleclronique à t.l"yag" ont êlê, effectués aPrès rupture des
éprouvetl,es de lracton bnasées.

La rupture se produit dans le joint brasé (planche I - microfractogrephics
n' 15, n' f61. te fâcies de ruptrne-est hétérogêne sur une mfngéprourette. On
obsenre des'zones de ruptuè dwtile avec-des cupules de dimension assez
homogène, des zones de iupture fragile, des zones ôe rupture t"q". (ductile -

fragib) et des zones de cà[age (i'lenche I - microfractogrephie..,n' 17 '
plùCÉe 9 - nicrofrectographÉs Àï lE, n' 19). La Épulr'tion des diffêrents
îaciès de ruptrne vrie i',Ë. ép'rouvetle à I'a,nre' ç"ci s'explique 9ar les
ségÉgalions èhimiques qui existeit dans le ioint brasé et qui t-"ot gêoâo*: Pq
bJmécanismes deimm&ion de celui - ci lflrnche 9 - mftrofrectogrephie n'
20, plenche 10 - microfractographie n'21).

Des microanalyses ont été réalisêes pr microsonde à dispersion d'énergie
porn les différents tôias de ruplrræ. Au niveau des zones de collqe, on obserYe
une concenlration très élevéô en aluminium porn certaines phases-(phases
sombres planche 11 - speclrre qualifdif n' l)-et rrlrc qonsenhation 9l9vée en
mgent poL d'",1*s (phises claiies phache li - spectre qurlitalif^ 1: 2)- CTi
puirt erh dû à la pnÉLo"" d'aluniË srn h surfa& de brasage. Celle corrche



d'oxydc se brise lors du chaulÏage (effet de la différewe cJe coelïicient de
dilatation entre le substrat et la coucbe d'oxyde)-. Il existe une certaine
distribution d'oxyde Al2O3 sur la surface de liaison qui gône les reactions de
dilïusion ct de dissolution cn fonction de l'épaisseur dc cettc couche. I-'arJhôsion
est très faible dans ccs zones. Le faciès de rupture ductile présente une
concenlration tres faible en argent (planche 12 - spectrc qualitatif n' -3), alors
que le faciès de rupture fragile comporle une concentragion en aluminium moins
él-eyge pzr rapport au facièi de rupture ductile (planche 12 - spcctre qualitatif
n" 4).

La formation des difïérentes zones présentant un faciès de rupture ductile,
lragile ou mixte s'explique du fait qù'il existe unc ségrégatiàn chimique
importante dans la zone de cristallisatiôn du joint brasé e-t d'ans la zone'de
dissolution. Ceci génère la formation de phases plus ou moins ductiles lors de la
solidification et formation du f oint brasé.-

d-2)
Cu2Od .

La slructr.re micrographique de l'alliage constituant le mélal d'apport est
homogène. Ellg pfésenle une- slructure eutectique fine et quetqtrei^ plages
dendritiques (planche 1O - microphotographie nô 22;.

Les examens micrographiques effectués sur l'éprouvette de lraction -
cisaillement monlreut une bonne mouillabilité du métal dïapport sur la surface de
brasage et unc hauteur de remontÉe capillaire de celui - ci'correspondant à toute
la hautern utile de l'éprouvette (planche lo - microphotographie n" 23). Le
joint brasé est homogène. On observe une dissoluton Ou métat de base dans le
mftal d-apport équivalente à celle déterminée antérieurement (planche 13 -
migroph,otographies n" 24 - n" 25) pour le brasage 606l tAg'l At 50 -50. n

"T*t --.uog ségÉgation d'une phase riche en argent au centrJde h zone de
cristallisation. Le joint brase réalisé sur l'éprouo"tîe de traction (configuraton de
I'assemblag. Par recguwement) est homogène.Il présente la même stircture que
celle observêe sur le joint brase de ltprou.'ette de traction - cisaillemlnt
(planche 13 - microphotographie n" 26).-
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A(.II1lt35 NClDl6

ACIER'I3OC.T3

Réactif dlal-ta-que : Ire(lh + Ilcl

N"2 G=200

ACIIIR 35 NCD 16

joinl brasé

ACIITR'/.yll '-Y-3

Réactif d'attaque : (35NCD16)
Nital3 7o

G=200

{-ACIIIR 35NCD16

sans attaque

Acier 7.3OC13 joint brasé (zone de cristallisation).

t,tÂNcHI: I

Macrophotographies cles joints brasés pour lc couple 35NcD lb lT.30cl3.
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l \ "  4 G=200

G= 100

r
I

Zonecle dissolutLn

N"5

f r l

tl
I r""J de dissolution
zone de cristallisation

G =2OO

r-ÂCIIIR 35NCD16

I{éactif d'attaque : Nital 37o.

ACIER 35NCD16

Structure martensitique

Réactif d'attaque : Nital 3 7o.

ÀCII1R Z3OCL3

Structure martensitique

Réactif d'attaque : Marble.

Microphotographies du joint brasé 35NCD1 6 l Z3OC13.
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N"7 G =2OO

Métal d'apPort initial recuit
à 310"C Pendant 55 minutes
phaseT+phasee

u-Zonede dissoldion et &
t diffusion

Réactif d'attaque de KELLER:
HCl l To + HNO 3l Vo

+ 0,5 7o NaF dans l'eau.

LIétal de base
Zonede dissolution et de
diffusion
Zote de cristallisation

Mêtal de base
(

Métal de base
Zonede dissolution et de
dillusion
Zone de cristallisation

PTANCHI 3

Macrophotographies et microphotographies
duloint brase ffil lAg - Al50 - 50.
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Diagramme d'équilibre Ag - Al.
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PIÂNCIIE 5

Filiation de durelé aux interfaces du'ioinl brasé alliage 6ffi1 / Ag - Al50 - 50.
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N"
. l  '  - " : '

10 G = 37,5

Joint brasé (segÉgation centale
dans la zone de cristallisation).

' -- Métal de base.

.--

N o l l
l t  I  I

N" 12

G=5f f )

G=l f i )

Zoæ, de crisrllisalion du joint
brasé (rÉgÉgation en ilds et
en aiguilles d'une phase riche
en aryenl).

RÉsence de micrmetassures
dans la zone de cristallisation
du joint brasé.

Réactif d'attque de KELLER:
HCllVo+HNO3 lVo+O,SVo
NaF dans l'eau

PIANCHE 6

Microphotographies du joint brasé ffil lAg - Al 50 - 50.
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N'1.1 t i  = 100

Joint brâsé
Ag - Al 50 - 50 | 6061.

Profil de concentration en
argent.

Raie I- a.

N"  14 G=200

Joint brasé Ag - Al50 - 50.

hofil de cbncenlration en
argent.

Raie Lc.

Zone de segÉgation cenlrale,
dans la zone de cristallisation,
d'une phase riche en argenl

PIANCHI 7

Microphotographies électroniques et profil de concentration en Ag' raie (La)'
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N"  16

N" 17 G=400

'1.<>ne clc rupture ductile.

'f.one dc rupture fragile.

Z<tre de collagc.

l , j / \NCll l , :  t i

\Tit:r-olractt.rqt 'apl i i . :s i lus É1;touvr:ttcs rft :  {1'nc11.rtt  6061 lÀg - Â150 - 50.
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N" 20

Li ,- 40û

G=400

liac.iès de rupture ductile.

Zonc de collage.

Iraciès de rupture ductile avec
fins cupules.

PIilNCIIII 9

N{ ic rol'rac t ograp h ies de s éprouvettes de traction.
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t#d
ffi,|si
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N"  21

N" 23

Ci = 800

Faciès de rupture mixte
(ductile - fragile)

Eprouvetle 6061
brasée avec le métal d'apport
Ag-4150-50

Eutectique ternaire + plages
dendritiques.

NHIOH 30 nl
HzO 70 ml
quelques gouttes HeOe.

G = 37,5

Eprouvette de lraction -
cisaillemenL

oint b'rasô sans attaque

PIÂNCHE IO

Microfractographie et microphotographies des j oints brasés.
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Spectre n' I

Spectre n" 2

Ithase sombre.

Phase claire

PIANCHE 1I

spectres de microanalyses effectu,és sur les faciès de rupture.
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Spcctre n'-l

Speclre n" 4

Faciès de rupturc ductilc.

Faciès de ruptrne fragile.

PIÂNCHE 12

Spectres de microanalyses effectués sur les faciès de rupture.
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N'24

N" 26

Ci = 150

G= 150

G= 150

ioinl brasé 606l lAl - Ag - Cu

Zone de cristallisation sans
attaque.'r'
Métd

/

de base.

Métal de base.

Joint brase ségÉgation cenlrale

dune phase riche en argent.

Métal de base.

f
Métal de base.

Joint brasê ségrégation cenlrale
phase riche en aryent.

de base.

PTANCHEl3

Microphotographies du joint brasê ffil lAl - Ag - Cu.
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ll.4 .2. llrasage diffu.sion.

I-es môtaux dc base utilisés sont l'alliage d'aluminium 6061 et lc cuivre
(qualité Cl).

Les métaux d'apport mis en oeuwe sont l'alliage d'aluminium AS10G
(référence 4oo4, si 10 vo - cu o,?5 vo - Mg 1,5 vo) et l'alliage d'argent Ag - Al
50 - 50.

11.4.2.1. Configuration des assemblages.

Les éprouvettes sont constituées par une plaque en cuivre de dimension :
40 mm x 40 mm x 10 mm environ, et d'un cylindre sa alliags d'aluminium de
nuance 6061, de dimensions : diamètre 20 mm ; épaisseur 1ô -- environ. La
géométrie de la_ liaison est du type par recouvrement. Le métal d'apport est
intcrposé enlre le.s deux surfaces à assembler. Celui - ci est découpé, 

-sous 
la

forme d'une pastille de diamèlre 20 mm, dans du feuillard de mêtal d'apport
d'épaisseur 0,4 mm pour I'alliage de nuance 4004 (volume 126 mm3 envhon) et
d'épaisseur 1,7 mm pour I'alliage Ag - Al50 - 50 (volume 530 mm3 environ).

11.4.2.2. Mode opératoire de brasage diffusion.

est rdgntique pour les couples cu / M I ffil et cu I Ag - AI 50 -50 /
6061, ceci dans la mesure où l'intervalle de solidification deJ deux métaux
9^g_"n-*ruueL.-rt Sr. p.ogn (alliage Ag - Al 50 - 50 : solidus 566"c - liquidus
600"c, alliage d'aluminium de nuance 4004 : solidus 559"c - liquidus 593"e).

Une conlrainte de 5 . 1ù3 MPa est appliquée sur la surface de brasage afin
d'assurer un conlact correct entre les surfaces à assembler.

Vitesse de chauffage
Palier thermique
Vitesse de chauffage
Temfrature de bnasage diffusion
Palier de brasage diffusion
Viûesse moyenne de refroidissement:2"C min-l

Pendant le cycle thermique, la pression dans le forn varie de : lù6 mbar <
P < 1,5 x 1G4 mbar.

II.4.?.3. Investigations - Résultats,

I-es examens visuels des éprouvetles monlrent une bonne mouillabilité du
joint formé sur le cuiwe 9t l'alliage d'aluminiun 6061 (formation du ménisque
de raccordement à I'inl,erface de liaison planche 14 -'microphotographie'n"
27).

(20"C - 450"C) 7"C min-l
450'C - 30 minutes
(450"C - 520'C) l'C min-l
520"C
t herne

l l l



I.cs examens micrographiques ellectués sur lc couple Cu | 4OO4 t 6061
montrent une dissolution importante du cuivre dans le métal d'apport et la
diffusion du silicium dans le métal de base de nuance 6061 (planche 14 -
microphotographies n" 28, n" 29). Il-existe quelques petits défauts du typc
retassures à l'interface de liaison (planche 15 - microphotographie n" 30). Le
profil de la coocentration en aluminium à I'interfaèe Cu | 

-mêtal 
d'appofl,

dét'erminé par microanalyse à la microsonde à dispersion d'énergie, montre un
gradient de concenlration en aluminium dans le cuiwe sur une profondeur de 45
pm environ (planche 15 - microphotographie n" 31).

L'analyse métallographique du couple 6Ml lAg - At / Cu montre :

- Une dissolution importante du cuiwe dans le métal d'apport. Ceci
s'explique par le fait qu'il existe un eut'eclique ternùe Al 45 Vo - Ag 3s V" - Cu
20 Vo pour lequel le point de fusion est de 520"C (planche 15
microphotographie n" 32).

- Une dissolution importanûe du métal de base de nuance 6061 (planche 16
- microphotographie n" 33) dans le métal d'apport.

- La présence d'un constituant eutectque, et de solutions solides dans la
zone de dissoluton, selon la slructure micrographique de celle - ci.

Le profil de concenlration des éléments Ag - Al (planche 16
microphotographie n" 34), Cu el Mg, ont étê déterminé par microanalyse semi
- quanttative à la microsgnde à dispersion d'éneryie. On observe un gràdient de
concenlraton en aluminium et en argent dans la zone de dissolution. Une
microanalyse ponctuelle a été effectuêe afin d'essayer d'évaluer les consttuants
et phases formés, et de déterminer. le profil de concentration pour chaque
élémgnt. I-es différents points de microanulyt sont présentés (planche 1ô -
microphotographie n" 35).

La Épartition des différents éléments en foncton des zones analysées est :

- Dans le métal de base G"È.e 7), pres de la zone de diffusion, il existe
une concentration lres faible d'aluminium et quelques lraces de magnésium.

- Dans la zone de diffusion à l'interface Cu / joint (reperes I et 2), on
observe uûe concenlraton élevêe en aluminium. Celle - ci reste faible en
magnésium.

- Dans la zone de dissolution, la concentration des diffénents éléments est
fonction de la nattre-_des phases ou du constituant formê. Il existe une phase
Gepur 3) pour laquelle la concentration en aluminium et en cuivre est de lionlre
de 50 Vo. Onlrouve des traces de magnésium. I.a phase (repere 6) comporte une
proportion d'aluminiun tês élevee par rapport à la concentration en aryent et en
cuivre (quelques Vo).Les phases (reperes 4 et 5) contiennent de l'aluminium, de
l'aryent et du cuivre. La phase (rep"re 5) est plus riche en aluminium.
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Dans la mesure où l'analyse effectrÉe est *d , quantitative (tTt

correcton de Z.A,.F.), I'eneun t$Aite* snr la trËsre de la concenlration des

différents éléments *ùt eftu importante. Dans ces conditioÀs, il esl impossible de

dêterminer .*."æ-!oi h natrne des phases fornêes Cette Ttlylu permet de

dêûerminer ta OisrriUurion des différeits élémenls conlenus dans les phases en

présence (les rp""f*r precisant le Profq de. coucenlralion des différents

ëieÀ""tr, d;* É foints prospectés, toot présenlés planchs 17, 18, 19' 20)'

Les investigations de microan.lyryt lgnlrent un9 hétérçénéité et une

ségÉg"ti-"hifiù-infon"ot de i'aluminium, de l'aryent b.tÏ du métal

O;îppîrt et du .,ri"o pràvenant. du mêtal de base, au niveau de la zone de

OisiôtUion er de àiffuiioo aux interfaces de liaison Ctci s'expliqu" PT l9l

mêcanismes de la formation du joint brasé (formation d'un ertrectique ternaire Al
- Ag - Cu à uoe æmperature Oé SZO"C inferieure à la ûemperatlrre de fusion du

métï d'appmt et de'phases ayant un point de fusion compris enlrre 520"C et

6æ"C).

11.1.3. Soudage diffttsion.

11.1.3.1. Couple argent - acier inoxydable.

lrs métaux de base sont:

- Acier inoxYdable ZBCND 17 -o4'.

- Argent Pur (Ag 1000).

Pramèlrres de soudage difftlsioa

Temperature de diffusion :6E0"C'

GÆ; =O,7'avec Tltemperalure de fusion de l'ugent)'

Palfo)r thernique de difftlsion : 5 beures'
Conlrainte aPPtiqæe : 1,2 MPa
Vitesse de refroidissement : l"C ' min-l'
Pression dans h forn lors du cycle lhermique de diffusion

:2. 1û6 mb à lO{ mb.

Les examens micrographiques montrent une bonne cohsion à I'interface

Oe ta-liaison çtmcre it 
'- 

iricrophotogrephie n' !t6). On_ otsetYe une

t=-irt llircioniu ûétal de base quiU findice de gnin e$-Ig = 6 (Planche 2l
I nicropnobgrephie l' 3) et une-s{nrcture sortfiue au niveau du subslrat en

acier. Ceci est dd; fait {w h t.qÉralrre de soudage difftrsion Q'7 T1 de

I'argent) permet un Éurangement dei defards (dislocations, lacunes, évohf,ion

àur";îiir"' J" gt.drl conteius dans. l' aryent p'rovoquant ainsi la recristallisation

de i"tui - ci] ne par ailleurs, I'acier posrydant à l'g,rfinq -un9 slnrcture

;.rditique, il ru pioAuit une décomaosition * ce constituant à la température

6" ;;"dùe- diffôion 1décogplsition de la mrlessite' coalescence et

globulisatiôn du crbure de fer Fe3C).
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11.4.3.2. Co,ples zirconium / l.itanc et zircaloy / titanc.

Le titane et le zirconium sont isomorphes. Ils cristallisent dans le sy"stèmc

hexagonarl compact à la temperature ambiànb @hase a du titane cla = 1'586'

phasË a du zjrcànium c/a = t,Sg:). Ces métaux s-o91 polymorphes..I a phasc (n)

ilexagonale se transforme en phasc (É) qui cristaflisè dans le système cubique
centE à une températgre de 

'882,5"è 
pour le titanc et à une température dc

863'C pour le zirconium /80 - S1/. De ce fait, ils forment une solution solide

illimild clans le domaine de la phase a ef de la phase p (diagramm- e d'équ.ilibre
planche 22). Ces métaux ou uliiug"r sont 14sotr9P9ll_l9l propriétés Plysiques
ielles qge le coefficient de dilatatioi, le module de YOUNG et les caractéristiques
mécaniques (limite élastique, conlrainte de rupture)-v9nt 9lt",.F"t 

aux
paramètres cristallographiqûes (axes cristallographiqræs de la maille élémentaire,
iexture). Ceci prêsintè Oàs cànsêquences importantes sur la formation des
contraintes ésiàue[es générées par la contraclion différentelle des matériaux
après soudage (l'influeice de l'ùsokopie du coefficient de dilatation linéaire'
du module Oe ÎOUtlG sur la distributiôn des conlrainûes Ésiduelles généÉes,
lors de I'assemblage enlre céramiques et alliages métalliques, est amplifiée).

Il est nécessaire de Éaliser le soudage sous vide. Le tirtane et le zirconium
possèdent une grande altinité chimique avéc I'oxygène (formation d'oxyde TiOa

a 7-rO2). Dei oxydes, formés i* la surface de liaison, généraient les

mécanismes de diffusion.

Les subslrats utilises sont des tôles de 1 mm d'épaisseur présentant une

trexture (pôle cenlral, pôle lransversal). Un recuit de reôristallisaton sous vide

(pnession dans le four 1ù6 mb à 6 . 1ù5 mb) à yn9 temfTl*: de 700"C
pendant 30 minrdes a été effectué sur les métaux de base. L'évolution de la

it ,r"t* micrographiq* et de la dureté des matériaux en fonction de l'état
métallurgiq* .Jt p1Ésôntée (planche 21 - microploro**Ohi1". '38, planche
23 - niciophotoglraphie, oà^39, 40, 41, planc!ô 24 --nÂèrophotographies n"

42,43,44, planche 25 - microphotographie n" 45).

Les couples realises sont:

Titane pôle central / zircaloy pôle lransversal.
Titane pOte transversal I nrcaloy pôle cenlral. -
Titane pôle central / zirconium pôle central
Titane pOle central I zncaloy pôle central.
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Les paramèlres de soudage sont :

Conlrainte statque appliquée
ltession dans le forn
Vitesse de chadfage
Palier thermique dé dêg"ags
Vitesse de chardfage
Temperature de soudage (ts)
Palier thermiqne à G, 

.C)

1,5 . 1ûZ MPa.
1ù5mbà2. lûamb.

(20 - 8æ"C) 10"C . min-I.
8m"C - 20 nin.
(800'C - 950"C)'5"C . min-l
950"c.

60 minulss.
Vitesse moyenne de refroidissement: 3.C. min -1.
Cfr - 0,6 T1, T1: température de fusion du titane).

L'analyse micrographique des joior" soudés monrre :

. .. : Un-j9int fonçgne sur tout 19 plan d'assemblage pour tous les couples
réalises- (planche 2s - microphhogophi" 

- 
o"- d6, pÉ"h" 26

1{croqhotogrrphie 1'. 49: rh""nô 2z --nilrophJogophi"'oJ ji, planche
28 - microphotographie n. 

-551.

_!_ 
-.Une.augmentdion de la dineÉion du grain des subslrats en tilane, en

znconium et en zircaloy F]-çnu 25 - microphâographie t 47, plenche 26 -

H*T,!:1çlpni. t'.S10,-phncry ry - .iopnîôgrrphie n 
'sr, 

pl.*nu
j: -_T:i9nn$geryphie n' 55). c-eci s'expliqtæ pr tË tâ', q* la rem|éraure
cle soudage diffttsion soit supérierne à-la'redperatrre du transfmmaion
cristalline soldion c f, solution solide É du tilane, du zirconftrm et de I'alliage

flg:i:.f!ry É cristallise dans h,sydème cubique cenrrÉ, Le dêplacemenr
cles dislocatons et bs mécanismes de diliusion s'étabiissent plus facilehent ponr
Î:tgflT gg=rapnort àIa phase-a (syslène 

"rirt"tti" 
H.ci, 1aulmentatioi de

I'agnauon thermiqug, du coelficieni de diffusion) .é qui- favo,rise le
grossissement du grain

. 
- La présence de mach, d'une sructurc mientée à l'inlerface subs{rat rilane

/_lgl.t^g,t lé (plrnche 26 - nicro'photogrephie n' 4g, planche 27
?P^I"!9gnPr n'. 51, planch 2S - 

-miôrophorogrephL 
n S4). La

P, qPholggie. de. la stnrcture micrographique ônrre 
-dei 

relatons entne
l'onentalion de I'inlerface de diffusion et Oôs |ôints de grains ou des macles. Ceci
T",.t.::p.ttqærpr.le failgræ b ioint rrrdê s" formË pr épitaxie à I'interfæe
de dtllusron 

""$.hs 
substrals (r-elatioqs cdsdtographiqræs entre plans et

9ft1:pes lrstèmes cristalins'des subsraGj. i'"*àyrË de Ëùxtilre et la
dêtermindion de la fonction de disldhÉion d'mieot ûion pour les couples
:]*t: ry:t"ll permetlrre de tÉterminer hs relations-d'êfitanie eiOe concrônce
ou cte semi cohérence d'inlerface de liaison.

II.5. Conclusions.

,,o.. jf_t |ec!iq*s..{' as.semblryes d' ailiages métalliques par bnasage, brasrye
dûtutiion' soudage diffusion permettent de-réaliser Oei liaiio* .oûË naeriaùxnomogènes (naû[e de liaison chimique assurant la cohésion du solide et
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compositioo chimique idenliquc tles métaux de base), matériaux hétérogènes
(nature cle liaison chimique assurant la cohésion du cristal iclentique et
composition chimiquc différente des métaux de base).

Les réactions qui se produisent aux interfaces tle la jonction sont liées à la
nature des matériaux et dépendent des mécanismes d'adsorption physique,
çhimique, réactivité chimique, différence d'éleclronégati.yité enlre les matériaux,
miscibilitê des métaux ou alliagcs en prêsence. Les mécanismes physiques
prépondérants sont:

- La mouillabilité d'un métal liquide à I'interface d'un métal solide, ou à
l'interface de jonction solide / solide.

- La diffusion des différentes espèces chimiques situées à I'interface de
iiaison.

La formaton de composés définis ou intermétalliques.

- I-a formation de solutions solides du fait de la miscibilité des matériaux en
présence.

Les Ésultats expérimentaux présentent des couples homogènes ou
hétérogènes obtenus soit pr brasage, brasage diffusion ou soudage diffusion.
Les reactions analysées aux interfaces mettent en évidence les mécanismes de
mouillabilité d'un métal d'apport sur I'interface d'un métal de base, la dissolution
d'un métal de base dans le métal d'apport et la diffusion des alliages métalliques
aux interfaces de ionction.

Dans le contexte de liaisons enlre alliages métalliques et céramiques
rêalisées par les techniques de brasage, soudage diffusion ou à l'état solide
(thermocompression), il est indispensable de considêrer deux natures
d'inûerfaces, I'interface métal de base / métal d'apport et I'interface métal
d'apport / céramique (techniqræs de brasage et de liaison à l'état solide). Pour la
technique de soudage diffusion, il existe uniquement I'interface céramique /
métal.

La nature des mécattismes physiques mise en jeu et assurant la cohésion
des interfaces (adsorpton physrque, mouillabilité, réactions chimiques) sont
semblables à I'interface de la céramique / alliages métalliques par rapport à ceux
qui se produisent à l'interface mêtal / mêtal. Toutefois, les liaisons chimiques
permettant la cohésion des céramiques sont différentes de la liaison métallique,
ce qui expliqræ la complexité des Éactions assurant l'adhêsion enlre cêramiques
et alliages métalliques.

I-es phênomènes de dissolution ct de diffusion qui se produisent aux
interfaces métal / métal provoquent une scgrégation chimique importantc à
l'interface de joncton. Ceci peut avoir une interaction importante sur la Éactivité
dc I'interface céramique / métal. Dans ces conditions, il est indispensable de
considérer toutes les inærfaces (métal / métal et céramique / métal) pour analyser
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lcs réactions ct mécanismcs phvsiques expliquant I'adhÉ.siion entre un alliage

métallique et une céramique.'Il'est imposCible de considé*er les assemblages

.er"-i.iu. / métal rl'une manière généiale. Le p_lys soltrsot, il scra nécessaire

.t;oUotd"r les problèmcs de liaison céramo - métalliqw cnconsidérant :

- La famille de I'alliage métallique, le groupe rle ceramique (oxyde' notr

oxyde), constituant [e couple céramique / métal' :

- La technique d'assemblage utlisée.

Il faut connaîtrc les réactons à l'interface métal / métal, et à I'interface

.A.omiqu" / métal et I'inûeraction de l'une sur I'aulre en fonction du couple

considéïé. D'autres paramèlres peuvent présenter u1e .grandg importance

(gÀométrie des subslrâts, caractéristiques êlaitiques et physiques des matériaux,

ciitères de la mécanique de la rupture).
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Cu / Àg - ̂ 150 - 50 / 6061 Cu / 4004 t 6061

N'27

N" 28 G=200

Métal de base 6&l
de silicium

â I'interface de liaison-

Zonede diffusion à l'interface
int / Cu.

Zolc de réaction.

trlétut dc base 6cÆl lioht 4004.

Front de dissolution et de
diffusion.

Réactif d'attaque de KELLER.

Métal d'apport 4ffi4

PI,âNCHE T4

Macrophotographies et micropholggraphies des i oints
' 

.it ténus Par b'rasage diffusion'

N" 29 'alliage 6061 G = 375
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N" 30

N'31

N" 32

G=50

G= 100

!t

Alliage

<-.Ioint.

6061.

hofil de I'aluminium dans le
cuiwe à I'inkrface.

AS10G / Cu.

Réactif d'attaque de KFI I FR.

Alliage ffil.

Zone de dissoluton.

Cuiwe

(

PIÂNCTIH I5

Microphotographies des joints obtenus par brasage diffusion.

Métat d'apport
Vo N en poids
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N" . l - l

Cu

N" 35

(i - 200

Rôactif d'attaque de KIII-I Ir.R.
6061

lone dc dissolulion à I'interface
606I lmétal d'apport.

Ag La

Zones de microanalyse
semi - quantitative.

Zone de dissolution.

PtilNCHl: t6

Microphotographies des joints obtenus par brasage diffusion.

)' ,r

N" 34

G=400

120
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2
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4
5
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37,93 {8.57
92,97 3.4d
96,24 1,29
3.0t  0  .00

n6-l( T0ÏAt
l .d3 100.01
t .57 100,00
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Microanalyse ponctuelle dans la zone de dissolution et de diffusion.
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@.w
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VFS = æ7æ L6.?[€ i

Fl-toro 15 REP 3Fl Point:6

ù.W VFS = 8.L9r2 t'@ '?4@

L@ PtloTo 15 REP 3R Point!4

PTANCHE IB

Spectre de microanalyse ponctuelle dans la zone de dissoluton et de diffusion.
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VFS = 32768 t'@.?4@

Ff{OTO 15 ffiP 3Fl point:S
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PtdNcHE t9

Spectre de microanalyse ponctuelle dans la zonc de dissolution et de diffusion.
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VFS = €t192 L@.24@

FISTO 15 REP 3Fl Point!3
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PIÂNCHE 20

Speclre de microan"lyte ponctuelle dans la zone de dissolution et de diffusion.
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N" 36

N" 37

N" 38

G=200

G=200

G=200

Sans attaque métallographiquc.

êsubstrat en argent.

Réactif d'attaque Ag.
NHaOII + HeOe

lg=6

t<\ Substrat en acier inoxydable
structure sorbitique.

Zirconium pôle central après
recuit de recristallisation.
rg=6-7

Dureté Hv 19,6 N = 180 *4
-6

Etat initial.
Laminxgs croisé
Taux d'écrouiss age SOVo

Réactif d'attaque.
HF :10mI
HNO3:40 ml
HZO : 50 ml
Dureté avant recuit.

+$

236-Z Hv 19,6 N

PIÂNCIIE 21

Microphotographies des joints soudés par diffusion.
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Ti-Zr Titoniurn -Zirconium
Atomic Percenloge Zirconium
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30 40 50 60 70
Weighl Percenloge Zirconium

PlrNcll[ 2u

Diagramme d'équilibre titane - zirconium.

70 80 90

20

30 40 50 60

(8-Ta, B-Zrl
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N" .1,) Ci =.2()0

Ziu:oniurn pôlc'l ' .

Ltat écroui.

reaqddiltque.
HIr : 10 m!
IINO3 : 40 ml
IIz0 : 50 ml

+ {

Dureté Hv 19,6 N = 233-'i

Zirconium pôle 1'
après recuit de recristallisation.

+$

Dureté Hv 19,6 N = 166-O

Titane pôle f.
Ig=5-6

Réactif d'attaque.
HI r  :1  ml
IINOT : 3 ml
I{20 : 96 ml

Dureté IIv 19,6 N = 126

PIÂNCIIH 23

\'Iicrophotographics cles substrats zirconium et titane après recristallisation.

N" 40 G=200
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lg=7- t l

ltô-arJrti-uttaq-t$-.
lIIj : 1.0 rnl
I lN0g :40  mi
I I r ( )  :  50 rul

i '1,Ârli: i i i t , 
' / , i i

t . i t t : t i i t r ' , . t i t1r ) i  l ; l : l ; r r :  â l ) i t \s  l 'c t - , - i i l  r l t :  r t : t ' r i : ; ! : t l l i r ;zr i i r ln .



\ " '  z i  : .

N" 46

( i  - ' . . i i j i l

G = 1fJ0

;1 i ru: al <ly it iilr: I t'll it:;.,'() rs;ii I ui 1 :tr': :,
rcc u ll tir: rcrc i'istaf lisir I itrn.

!1; .- --l il

I)ui 'cié l lr ,  l9.f:  N à l 'état écroui
* l l . - '

260-15
l)uretô IIv 1(j.6 N à I 'elat r:cui l

r ' I
19&3

Itéættld -aUartuc-.
l l l ;  :  10 ml
I INO3 :4()  ml
UZO:  50  ml

Couplc zircal<ly
pôlc ccntral / titanc
pôle transversal.

Réactif d'aitaque.
I IF  :3ml
I{N03 : 7 ml
II3O : 9t) ml

Couple zircalov

_ pôle central i titanc pôlrr

\ 
transversal.

\
(titanc)

(joint souclé)

É . ,  .
lzrrcatov)

l , l ,{NCll l , :  2{)

I{ icrophotograrrhies des joints soutJés.

fi:"ffi5+-

'l ,", ';i i,;.
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N" 48 Ci ,..50û

(.ouple zircalo_y pôlc ccntral/
tilane pôlc transversal.

'4 '(titane)

(zircakry)

(

Couple zirconium pôle central /
titane pôle central.

Rêactif d'attaque.
HF :3ml
HNO3 : 7 ml
HZO : 90 ml

Couple zirconium pôle central /
titane pôle central.

(titane)

(zirconium)

t)hlNcH[ 26

Microphotographics dcs joints soudés.
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N" 53

L) .= 500

G=200

Couple zjrconium Pôlc central /

\ titanc pôle central.
\ . '
\ \
\
(titanc)

, (zirconium)

Couple zncaloy pôle cenlral /
titane pôle central.

Couple zircaloy pôle cenlral /
titane pôle cenlral.

PI"ANCHE 2?

Microphotographies des ioints soudés.
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N'54

N'55

C' = 500

G=2@

,f Couple ijrcaloY Pôle

\ 
titane pôle central-

\

\
(nrcaloY)

(titane)

cenfal /

Couple nrtaloY Pôle transversal
/ titane pôle central.

(titane)

(zircaloy)

<

I'IÂNCH[: 2B

Microphotographies des i oints soudés'
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CHAPITRE III

LIAISONS CERAMO METALLIQUES
MECANISMES DE F'ORMATION.



il - IJAIS0NS CERAUO - METAUJQUES. UECANISMES DE r'ORMATION.

lll.l. Introduction.

Les cêramiques sont des matériaux non métalliques inoryaniques, se
formant pa. des liaisons çhimiques fortes à caractère covalenl" ionique, le plus
souvent iono - covalent.

Les propriétés physiques, mêcaniques, chimiques sont liées à la nature des
liaisons chimiques assurant la cohésion des cristaux et polycristaux constiluant
les éramiques. Celles - ci possèdent des propriétés d'isolants ou de semi -
conducteurs. Certaines céramiques pr,ésentent des propriétés de conduction
éleclrique. Elle s'effectue par déplacement ioniquc ou des lacunes contenues dans
le Éseau cristallin. On distingue deux groupes de éramiques :

- Les céramiques oxydes.
- Iæs cêramiques non oxydes.

Céramiqræs oxydes Céramiques non oxydes

Al2O3, BeO,7rO2, MgO
ThO2, AIZOg + SiO2, BaTiO3,
UO2, SiO2, AIZOf - AION

Si3N4, Sialon ---> Si 6 -qLlT N1a - Z)
O7, SiYON -> SifNq - SiO2
Y2O3, SMON, SiC, TaC, TiC, B4C,
AlN, TiN, TaN, BN, MoSi2,'\ry'C,
TiB2,CaFZ.....

La slructure d'une éramiqræ dêpend de la nature, de la structure
éleclronique, de la taille des atomes formant ce matériau Le nombne de
coordinence et la géomélrie de polyè&e de coordinence dêpendent du rapport rs
/ q (rç : rayon cationique, fù I rayoo anionique). En fonction du nombre de
coo'rdination, la slnrctne cristalline de la maille élémentaire d'une céramique
powm être repÉsentée par la géomélrie {q p"ly.qf de coondinencg gui sera soit
iinéaire, lriangulaire, télraé&ique, octae&ique, cubique centÉe, cubique à faces
centrÉes ou hèxagonal compact selon rs / r1. Il ped exister plusierns polytlryes de
la s:lnæture cristalline pour tme nat"ue de céramiqæ (3 C - SiC phase P SiC' 4 H
- SiC phase a" 15 R- SiC Phase a,6 H - SiC PhFg c) selon I'empilement
séqueritiel non aléatoire des plans cristallographiqræs de la maille élêmentaire.

Ceci impose un ordre cristallographiqtre à lrès longue distance qui
s'explique pr la presence de mrche en spirale générÉcs Pr les dislocalions
pÉsentes dans le genne de croissance l&A. La cohésion d'une éramiqræ est
iouvent assuÉe porn une fracton de liaison ionique et de liaison covalente en



0.8
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fonction de la différence d'éleclronegativitê (Àe) qui existe entre les atomes.

Fraetion ionique Fraetion eovalente

0.9

0.6

0.5

0.4

0.3
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La diffêrence de nature de liaison, qui exisle enlre les métaux, les alliages
métalliques (liaison métallique formee parune nuage éleclronique et cuactérisee
PT_ la présence d'éleclrons libnes) et-les éramiqræs, est matériatisee par une
diffêrence de puits de potentel sur la courbe d'énergie de cohésion. Ceci
impliqræ une différence de réaclivitê de la snrface des ceramiqæs vis - à - vis des
Baa des métaux liquides pr rapport à une surface métalliquc(ênergie de sr.nface
élevée, éneryie d'adhêsion méta[/ céramiqræ faible). Àu niveau dei assemblages
céramo - mêtalliqræs realises par la l,echnique de bnasage sous vitle, les
paramèlres et phênomènes physiques qui rêgissent la formation du joint brase
seronl proches de ceux pÉsenlés dans le contexte des liaisons brasées métal -
mélal Tordefois, il sera prfois nécessaire de modifier la nature de la surface de la
céramique, selon la technique de bnasage ou d'assemblage à l'état solide utilisée,
afin d'augmenter l'éneryie d'adhésion de I'interface ceramique / métal Dans ce
câs, des lraitements de surface (métallisalion, orydator..) sont elfectués afin de
modifier l'activité de la surface de la céramique d'un poitrt de vue
thermodynamique vis - à - vis de la surfacæ mêtalliqræ.-
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lll.2. Analyse des mécanismes physico - chimiques liés à la formation
de la liaison céramo - métallique.

L'adhésion enlre les céramiques et un métal ou un alliage métallique est
complexe du fait de la différenCe, ptr rapport aux métaux, des propriétés
électriques, thermiques, mécaniques et de la stabilité thermodynamique de celles -
ci. Ceci se concÉtse par une courbe d'éneryie de tohésion prÉsentant une
éneryie Étculaire et un puits de potentiel lres diffêrents pour les céramiques
(composés ioniques, covalents ou iono - covalents).

La cohésion d'un'solide, si elle est asstnée par un champ du type
Coulombien" s'expiime par la somme de deux éneryies, l'éneryie de répulsion et
l'énergie d'aûraction. Selon la loi de BORN (F = nx/rtt+l) /8I, elles sont données
par les relatons:

Energie atlractive Ea = - X
Rn

(16e)

(170)Energie Épulsive E, = 
#

L'éneryie poûentielle du système est donnée pr:

YX
Ep=En*Er=R--  

R,

Ep : êneryie potentielle du système.
Ea : éneryie d'atlraction.
E1 : éneryie deépulsion.
R : di$ance d'equilibre enlre deux atomes.
X etY : conslanûes canactéristiques à chaque s{rucûrre cristalline formant le

solide.
m et n : exposqnts liês à la stnrctrne êlectroniqræ des aûomes constituant

chaqd: réseau cristallin du système.

Iæs fqces int]atomiltæs dêrivent de féneryie potrentielle.

.1.8P _ d(F = _V.8, = _._eil = 
[*i 

-

À l'équilib , l'ênergie potentelb çst minimale, la force
dislflce inlÊra# ,iqrrc mo1ænæ, dans ces conditions, e$:

R=l =(#)n-m

mY
pm+1

(171)

(r72'

F est nulle. La

(173)



Ceue distance correspond au minimum de la courbe d'éneryie de cohésion.
La valern du puits de potentiel est définie par l'énergie potentettà mininum de la
courbeEp = f (R).

E _  X(n /m-  1 \
rjp _ 

Ron

Si on considère un cristal ioniqrp, l'éneryie potentielle est définie par la
sorlme de l'éneryie de COULOMB et de l'éneryie dé repulsion.

Ep = Eg+Eç

ER=>ûrffir

Ec=ri; rWt (r77)

Ziziest la charye de l'ion situé au point ti 
" 

E la distance entre les ions i
et j. La sonmation srn ii s'étend à tous les ioris du cristal

En limitant la sommation aux premiers voisins :

E -Ns. .ZsZie2.trç = T zsi -EE -

(r74)

(r7s)

(176)

(178)

N : Nombre d'Avogadro (6,021023).

L'interaction êleclrostatiqæ entrre les ions i et j est définie pr l'énergb de

I\{ÀDELLING. En considérant le coefficient de MADELUNG (c = ;, 9,

l'êneryie tofale devient: 

-- Nuwukvrrv \r - al Rqr'

F  Nce2  YEp= (1 -m)

a _ .Â 1  I  I
F = z [n - m + m - AR + .......]

par analogie au développement limité de la
coefficient a=2W.

I (17e)

r (180)

fonction 1^_, (1 + x),
fri,'

il'
i;

r37



La constanûe (c) de MÀDELUNG est caractéristique de la structure du

cristal ionique considêé /8V. Le terme -N a eZ / Ro correspond.à-l'énergiede
MADELUNç 

"t 
le coefficient Y est égal à (0,1 Ro). La valeur faible de Y / Ro

monlre que la répulsion s'effectue à courte distance'

Les forces d'attraction interioniques sont très fortes entre les ions de signe
ooooÉ dans le rÉseau cristallin des céramiqræs. Ceci engendre une attraction à

"à"fl" 
distance beaucoup plus forte comparativemln! à celle qui se produit Pour

la liaison métallique dùJ le contexte du modèle de la slructure cation | -gaz
àhUronique. Les'coefficients n et m ne sont pas tês différents enlre les deux

matériaW n > 3 porr les céramiques, mais Ro donc Ron est beaucoup plus petit

pour les céramiques. Il en-rerylte 9g le-pyils d3 potentillest plus impgryqqqg
ies éramiques (schéma de la cornbe d'éneryie. potenJielle coNDoN -MoRsE

pour tes nêtaux'figure n' 36, pour les céramique: fisy* 3'-37). Le module
àUstiqæ çg es éeærminO pr la tangante à I'origine à la courbe fonce

d'anracton interatomique = f (distance interatomique), (Y = 
H ou Y = 

#
pour R = Ro frggre n' 38). C-efie constante élastique dépend uniquement de la
iomposition chÉiqræ, elle év9hre avec la temperature- (variation ds I'amPlitude
viUrâtoire des atoiæs avec la Ûemperatr.tre), et de la texhrne des matériaux
(orienlations pÉférentielle!). De ce-faiL Pqr q matériau donnê, le module
èt"siq* didinue lmsqne la ûem1Ératue crorl, en fonctioo 9g l'lggmentaton de
I'ampiitude de vibnation des atomes atÉour de lern positon d'équilibre.

FIGURE 36

Schema de la cornbe d'ênergie polentielle
, CONDON - MORSE porr les métaux/&4/.



R é p u l s i o n = Y / d n

Puits de Potentiel

FIGURE 3?

Schéma de la coube d'énergie potentielle
CONDON - MORSE porn les céramiques lWl.

Distanæ interatomiçe ( R )

n*1-nX /R
r--\--
E=dF ldR

FIGURI 3B

Courbe force d'atlraction interatomique positon moyÊnne.
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Le module d'êlasticité (module de YOUNG) peut être défini comme êtant
l'ênergie nécessaire pour dèplacer deux atomes de leur -positon .moyenry
d'équilibre. Le coeffic'ient de dilatation est lié à la symêlrie de l'onde de la courbe
d'énergie de cohésion de CONDON - MORSE. Pour les éramiques, l'amPlitude

moyenne de vibration Rm augmente lrès lentement en fonction de la Ûempéraûrre
(prôfondeur du puits de poteitel plus importante par rapport.aul.pStaux). Ceci
àiptqu" que le coefficiànt de dilamion linêaire mg)ren soit faible Pour ces
tâæti.u* tomparatvemenl à celui des alliages métalliques.- La profondetn du
puits de potentiel de la courbe d'êneryie de cohésion des céramiques est
ietponsabi" ds I'immobilité relative des itomes, de la pésence -d'T.éseau de
disiocations assez stalique (coefficient de seff - diffusion lrès faiblQ' -Ces
caractéristiques physiquei roàt à I'migine des conlraintes résiduelles engen&Ées
à l'interfacu 

"e".ltlriéf"ttique 
et aux-clifficultes renconlrÉes Pour relaxer celles -

ci (Eç. es # En. ctd.

III.2.1. Influence des propriétes physico - chimiques des surfaces et
de I'intedac'e c'lÉramo - métallique.

La srrrface métallique comporle des éleclrons libres, alors que la surface
delà ceramique, gd eSïonslituee essentellement d'ions oxydes,-pÉsente des
charyes négitivei issues de plans cristallograptiques denses à empilement
comfiact liirlices de MILLER ÎAUbs1 ,S5/. il existe une Épulsioo^du: chrges
négdtives'pr le nuage êleclronique présent à la surface du mêtal. Ceci expliqæ
q,Ë t. moirillabilité d-u mêtal liquideïoil faible sur la surface d'une éramique et

{u" f'-gl" de contact entre tebfial liquide et la céramique soit êl9vé (éneryie
d'adhésËn faible) à conditioo qu'il o'"xistu pas de ÉTAo*.pouvan!.ryodifier la

distribution des éh.ryu* élecrrilues à la surïace ou l'éneryié superficielle de la

éramique. L'adeur 
-WBVf 1186l ptopose un modè19 selo-1 lequeJ if existe un

;ffiË;*t de la structrrre ercrirroiiqræ de la sr5face. Une- polarisation des

ions dË h sgrface s'effectræ dans lei cristaux ioniques. Il se produit un
changement de slnrcture éleclronique de la surface. La ôistribrnion des champs
aniofrques et cationiques est .ôOifiCu sous I'effet -de l-a polgrsation' Une

diminuiion du chanp posifif se pnoduit apres relaxation. La surface est donc
formée pq. un film d:e bipOl"r orientés poin lesquels la charge nêgative va êlre

dhigêe'"o, I'extérieur ïu crigal iooq*. Iæs liaisons ton saûrÉes vont

ffiu* des Éactions à l'interface forméi pr les surfaces de ta céranique et du

métal.

La stnrcture de la snrface de la cêramiqræ a des conséquences sur

l'adhésion entre la éramfiue et le métal La distriËtlion des^ chqes surfaciques
est considérêe d.ûs ,- ptào O. l'oxyde (les ions étant assimilês à des sphêres

d,*tlto."gi" O rOnérioo peU s'expriner selon une relation de la forme llll z

tq



'w=Aexp. -<'#l

Z: charge de I'ion.
C : éneryie de contact enlre les ions.
d : distance enhe les ions.

htcrface de liaiem cëramo -

$bdrat né{allique I ll0 ]

f"o8"'
/ c.ti-

tube{rat ceranfrpe I ll0 |

(181)

Les interactions à I'interface céramo - métallique sont fonction de la
distribrtrion des charyes de surface. Iæs charyes positives situées @s de la
surface de la ceramique vont subir une force d-'atlraction éleclrostatique par les
charyes négatives pnêsentes sur la surface métallique (figrne n'' 3ô). ce
coltacl adh!1if qui- se produit à l'inlerface va s'effectæi selon des 

'plans

-f$"çnp$q5t derses (plans de faibles indices de MILLER) /87/. Il-peut
exisler des relations d'épitaxie entne les plans cristallographiques dô la surfacè de
la céramique et du substrat métallique.

c
o

oo
oo

oo o
o
o ?oo

/ Anion

flGUNE 39

Interaction élecûostatque à l'inûerface cêramique - métal.

.- trF Phat d'interaction éleclroslatique conslitue la premiène étape
d'adhêsion entre la céramiqræ et le mêtal Ë mouillage du mflâl [quide srn la
surface de la ceramique intcrvient ensuite.

L'adhésion ceramique - métal s'expliqæ selon trois concepts du fait de la
complexitê des mêcanismes physiques mis en jeu soit:

- I-e concept mécanique et thermodynamique.

- La thêorie de la diffusion qui modélise I'aspect de I'adhésion Éactionnel à
I'interface ieramiqræ - nétal.

- Modèle êlectrique.
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L'interaction éleclrostatique justifiant de l'adhésion primaire entre les deux
matêriaux peut être assimilée à un condensaleur plan pour lequel les plaques sont
constituées par une double couche électronique présente au contact céramique -
métal. L'éneryie d'adhésion enlne les deux matériaux de nature différente est
équivalente à l'éneryie nécessaire pour êcarter les deux plaques du condensateur
soit:

'W'= ' (182)

o: densité de charges surfaciques.
e : distance de sépration des charyes.
a : permftrivitê du milieu

La distance de separaton des charges peut être reliée par approximation à la
diffêrence de potentiel qui existe enlre les plaques du condensateur pæ la loi de
PASCI{EN. En effet, dens un tube à décharye, la diffêrence de potentiel
nécessaire pour amorcer la decharye est fonction de la pression du milieu gazeux
dans leqæl se produit la déchæge. En elfet" la densité de charges surfaciques (o)
est liée à la distance qui existe enlre les deux surfaces d'int,eraction. De par
ailleurs, il existe une relaton entre l'éneryie des éleclrons émis et I'adhêsion du
système. Des êlectrons sont émis par la surface métallique, de ce fait, celle - ci
possède une charye negarive. Ceci expftue la formation d'une double couche
éleclronique qui Ésulte du lranderl d'êleclrons vers la ceramiqw. L'impmtance
du trandert éleclroniqrrc, donc de l'énergie d'adhésiou dépend dinectement de la
hardern de brrière de potentel à linterface qui peut être representée par le
diagranne d'éneryie de I'inl,erface métal - ceramique (figue n'4O).

Bande de conducton

Niveau de Fermi

Niveau de Fermi

Bande de condtrction

de valerce

Ceramiqtæ

FIGURI 10

Diagranne d'éne.rgie de I'interface mélal - ceramique.
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L'auteur STONEHAM /8U monlre que le mouillage d'un métal liquide sur
un matériau isotant, cotnme une céramique, s'effectue lorsque la frequence
plasmon (WU) du métal liquide est inférieure a une fiÉquenc" plasmoo oitiqu"
0ilf") qui dépend de la fréquence plasmon de la céramique (Wù et de la laryeur
de la bande interdite A (figure n" 4l) :

V m / Y i

tu< r  12
llouillage

tub6trat

Ac>x ,  l 2
Non mouillage

Yc =z.E?-BI ( vfn ,& j/!^ I

0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 a /Y i

AG = ÂGtVt + ÂGlVe + fn An (183)

Vl, VA sont les volumeg respectifs des deux phases en contacl
'ltz est l'éneryie d'interfæe formée enlre la céramique et le métal
AtZ est la surface totale de contacL

Diamant
p{i

cdo

t,
FIGURE 1I

Diagramme théoriqræ enlre le mouillage
et le non mouillage /8& d'un métal liquide sur unl ceramique.

Ill.Z.U. llouillabilité métal liquide - céramique.

La liaison eutre et un 
"lli.g" 

mêtalliqæ peut être définie
Llnirigueg:ot pæ la force de liaison Fondamèntalemnt, eilé est définie par
l'éneryie d'interface. Il est donc nécessaire de déterminer la relation qui existe
:ry*- les. énergies de snrface du métat liquide, de la éramique et 

-l'êneryie

interfaciale solide - solide.

Ea I'absence de torxe Éaction çhimrqne, l'éneryie totale du système est
donnée par l'équation de GIBBS.
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HONDROS /Bg/ définit l'éneryie d'adhésion entre le mgtal liquide et la

éramique comme étant l'éneryie nééessaire loy.Provoquer la séparaton des

àeux pfus (phases condenséJs) en contact. eeci s'expnime par la relation:

Wad=Tc*7m- I i (r84)

La condition pour qu'une interface (i) puisse se former s'exprime :

ï < 7c + 7m (185)

De ce fait, il sera nécessaire de diminuer l'éneryie d'interface (1) au

maximum pogr obtenir une éneryie d'adhésion b- ptry grande possible. La

ôrt"t.tioo enrre l'éneryie d'adhéslon et l'éneryie d'interface est prêsentée Pour
diffêrents couples céramique / métal figure î' 42'

fad ( rnj . t-2 )
le -15 Cr I lW
co- {0 l { i /A I2o3

jle / FeO

I or Fe / FeSC

on/ i l203

aF . -5 t l o /A l2o3

OT Fe / xmt

o Ni / Alzos

NGURI 12

Diagranme \Vad = f îi porn diffêrents couples cêramicitæ / métal /89L

Læs ênergies de srrface et d'inlerface sont lrès difficiles à dêterminer. Elles

.ootte-ùèetair."gr.â..oototque forme le mêtal liquid. sur la érami-que. Cælui
- ci est æternine-eipertentaleilenl, comrne dans td cas du bnasage des dliages

métalliques, pt h gôrne Sessile (fig,rrc n' 43).

Fe - 10 - lli - l0 cr / Al203O

Au / N203j

Ag / Al203a

l4



llétal d'apport liquide

I

NGURI 43

Gorfre Sessile formée sur la surface d,une céramiqtæ.

- L'équilibre de.s fmces gti s'exercent srlr la gordle Sessile en équilibre sqr las'rface de la cÉramique est oêtioi pr la loi de foïr.rô ,

"lc - ft = Tû cosd

cosd  = f " ' I i
7m

L'éneryie d'adhésion s'exprime :

Vfad = ïtu (l + cos 0)

ÀG = a firc 
- lildAi + À Jrmdam

l 6

(l8e)

Iæs ansles de conlact sont mesurÉs pr ç,chnique métallographiqræ pourdifférentes côOiti911 .*pâù;"t"Ls, natrire des suibstrats, atmosphère, métald'apporÇ état de surface /bo/. Po,n *..1og1" ou gonta"i de 9ô', oo denoit I'anglecritique de mouillage. I-es variations o'cnËrgie tit*-.so"iêes aux évohdions desurface ou d'interfice s'expriment :

(186)

(r87)

(188)

ceci est haduit pu h courbe ftgrro n' 44 représentant l,évohilion del'angle de contact en îoncton des ori"ia.irriques gométriques de la gogtlesessile formée pu le métal liquide en contact r,n ia,*i.* o" i"'ær.-iqù.
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1.24 1.08 0.?B 0.47

Angle de contaet
(  0.)

( t / uo12/t (H/vofl3

Interface métal / Vapeur

., 90 4b Angle de contaet "
(  0.)

FIGURE 44

." r"".u""tJif!uî*Joi$l flïîtr"lss'e /e I /.

. . L'énergie de surface du métal tiquide étant supérietne à l'êneryie de surface
9: l. éraminæ, l'angle -{e gonfact est souvent supÉrieu ou- égal à 90"
(inverseqenf un oxyde à l'état liquide présente une meilleure mouillabïiÉ sur la
surface d'un métal-t9lidu, l'éneryiè de sinface de I'oxyde liquide êtant inférieurc à
celle du métal solide).

L'êneryie de surface du métal liquide (6) correspond à la somme des
éneryies de surface (f'd qui exislent au niveau du courac-t du métal liquide avec
c!a+æ j"ry *.9r.+ qui ry situe à la surface de la céramique. If esl donc
nécessaire de determiner-à l'équilihe les angles de contact enire les joints de
F*tT et l'atmosphre ambiante, puis cerx qui existent enû'e les joints de'grains et
le métal liquide (fligure n' 45). 

' v
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FIGURI 15

Schéma de l'équilibre des éncryies de surface enlne le mêtal liquide,
I'atmosphère environnante et hs joints de grains a h surface Oe h-&ramiqræ.

l'équilibrc. et si il n'existe pas de rÉactions chimiques à l'inlerface ou uûestnrcture éleclronique qui se dévèloppe 7c < ï< 1a; l"éneryru a;nt"rr.; ftî)tend vers l'éneryie de surface la olus faible. Une interacto-o OipOt" - OipàfË(liaison pan forcàs de VAII DER WULSI fait û;dre l'éneryie n lers l,énergie
ji,:Sf-llfly forte. C,ette interaction est en relaton a'vec'les propriérés
clrclectriques de la céf,amique. '

L'éneryie d'interface ?i est déterminée par les relations :

Ti coswt2
ys- cos ff2

îi=7cffi
[æ tableau rK consigne les.valeurs. d'angle de contact et d,éneryied'adhésion du métal_liquide Jrn h surface de la érailique porn différents couplescéramiqne ImêtalEfU.

(1eo)

(rel)
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Couple Tcmperaturc

('c)

Atmosphcrc Angl.
de contact

(fl

Encrgic
d'adhcsion

(m J . m-2)

Ni/McO 1500 vidc 132:1 530

FcÀ{sp 1550 He r30 62

Si/Al2o3 1/t50 Hc 100 5e)

Ni/Al2o3 1500 Hc 140,7 340

Fc/Al203 1550 Hc læ,7 ffi

Ni/B(O 1500 Hc t& 233

Fc/BeO 1550 H2 t47,4 190

NilZlo2 1500 H2 ryJ,J 540

FûZtO2 1s50 H2 l l r 890

Fc/Y2O3 1550 Ar I t E 91s

Ni/Yfr 1550 Ar tzr 685

cutr2or 1550 Ar tn 450

PtBcO 1800 Hc 110 800

PtfrIrO2
stabilicée
svtcY2O3

lgn Hc E5 1950

TABI,IAU Il(

Angle de conlæt et éæfBb d'adhêsion du dral_liquide

Pour différenûs couÈles oêramique I mAr/-EfU'

Si on co$idère 1aryh de mouillage eqtre les detrx matêriarx (nétat

æramique) a feto-gtiO", 
-fs 

ûechniqræs 
-d'analyse 

de la morill_abilité Pour. le

;'*6';id rqtouT-oer.itq* ne peùnent pas ê.he considêrÉEs. Uæ-ocpression

".'riiJrt"gr"-à. "àou"r 
forÀé pr'ne go* de méral liluide soHqree $,' la

suface O"-f" cé.ramhue, la foice tangentielles rÉcessaire Pour-arracher oette

;;,*, le diamètrre O" Ë"tt - ci et la conùrainle nonnah de ruptne de la liaison est



proposée /93/.

4 Flanq ( 0" - 90" )oN=@ (re2)

F
0"
dm
oN

force tangentielle d'arrachement de la goutte de métal sotidifiée.
angle de contact métal solidifié.
diamètre de la goutte de métal sotidifié.
contrainte normale de rupture.

Deux régimes de rupture sont observés.

It u' Angte de mouiilage ( S ) t8o.

FIGURI 16

Diagramme repésentant la conlrainte de rupture
en foncton de I'angle de mouiilage /93/.

Dans la zone (a), la contrainte de_ rupture est indépndanle de l'angle de
mouillage, la rupture ayant fiuqpT cisailbmànt de I'interface. Dans la zone jU;, tu
rupture se produit aYec une sollicitation en mode I. La contrainte de rupture (og)
est assez importan! même pour des angles de conlact proche de 1g0J (otr1 = 20
MPa avec 0 = 150' et.ll0. fIPa pou 0.= lOa). Ceci feut être lié au fait que la
"?19"itt"-.9: rypr* des liaisonscéramique I métat soii diminuée dans la mesure
où il est difficile de créer une grande surface de contact, la mouillabilité du métal
liqui{e sur la cêramique éta;t hétérogène. L'aqgle de contact pour différents
couples métal solide / céramique est pÉlsenté t"bËu X.

Contrainte de nrpture ( o" )
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Couplc Tempcrature

('c)

Angle de contact

(d)

Eneryic d'adhesion

(m I . m-2)

AUISi 1050 t20 7N

Acicr3O4UA!2O3 1200 104 1440

NiÆho2 t2ffi 120 I 100

Ni - Cr8G2ûTho2 1æ0 131 7æ

TABIJAU X

Angle de contact métal solide - ceramique porn différents couples /9y.

Ill.2.3.lnfluence de la pression partielle d'oxygène et des impuretes
sur la mouillabilité du métal liquide sur la zurfaee de la cénamique.

Iæs phênomènes d'adsorption et de segÉgaton modifient la Éactivitê de la
surface des matériaux mêtalliques et céramiques en pnovoquant un gradient de
potentel chimiqræ. Iæs impuretés iorænt un rôle important en modifiant le
coefTicient de diffusion superficiel des atomes métalliques du mêtal d'apport
liquide. I*s gaz adsortÉs sur la surface sont piégés par les défarns (crans,
lacunes, mcches..., lçA - 95/ et peuvent É.gh avec les atomes situés en surface
pour former des composés chimiques stables thermodynamiquement.

Des modèles ont êté dêveloppes /96 - ntpermetrant de pÉdire l'évolulion
de I'angle de contact des métarx liquides sur la surface des éramique en fonction
de la pnession prlielle d'oxygène à l'interface de liaison et de la concenlration
d'alomes d'oxygène adsorbês sur la surface de la cêramiqræ (des cas prliculiers
ont êté étudiés porn les éramiques SfuNç SiC, SiOX, Al3Q, AIN).

La variation d'enthalpie libre (à l,emperatrne et pression constantes) d'une
Éaction d'oxydation s'exprime en fonction de I'enthalpie lib're standûd (ÀG.fq,
des actvités (ail des corps en pr'ésence et de la pression d'oxygène.

z$ rra *

aG = Àqo + RTLn ffi 
= aC'ro + RTLn

oa??*o,

I
traoE
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A l'équilibre ÂG = 0

^Crfo = -Rf Ln KP (1e4)

Kp=L"#

(ai oxyde et q métal = I si I'oxyde ne prÉsenûe pas d'écart de composition
chimiqrrc yi!. à - vis-de-la composition stoechiomélrique et à condition que le
métal soit à l'état standard).

Àcro = ÂHro - TÀSro -- - RT Ln 

"ôt 

= RT Ln p(o2) (tes)

. L'oxygène.prÉsent à la surface de liaison est dissous dans le métal liquide
qui a_une-Éactivité avec la surface de_la céranique. La variation d'érergie
superficielle (yd du métal liquide en foncton de la concentraton et de-la
pression d'oxygène est donnêe par la relation:

ïmo - 7m = RT Pio Ln (1 + Kaù (196)

?mo : énergie superficielle initale du métal liquide.
Iq : éneryie superficielle du métal liquide en p,rÉsence d'oxygène.

Éio : coefficient d'adsorption des alomes d'oxygène à la surface de la
cêramiqræ.

q : actvité de I'oxygène.
K : constanle de recouwement de la surface indépendante de l'adsorption

d'oxygène à la surface de la céramique.

Pour des conditions isothermes :

0;
Ka = 

É (1e7)

û : %d'alomes recouwant la surface de la céramique.

^  gô7m âTm
Fio=-ETEi=-RTqarci (1e8)

Pour une faible concenlration en atomes d'oxygène contenue dans le nétal
d'apport liquide.

t  ô fm mÉio=-mtÇTôt=ffi (lee)
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â7m_m= aÇr2] (2oo)

La concenlration critque en atomes d'oxygène correspondant à une valeur

d'énergie superficielle (yd, du métal liquide est donnée par la relation :

Ln lozl
- m .|. r to [oz]c

Lo [oz]c

soit:

lrû = (ym)c - m [Ln [Oz] - Ln lOz]cl (2O2}-

7m

lô'^-
(vdc

Si on considère I'expnession de YOUNG dêfinissgt l'angle de coatact du

métal liquide sqr la surfàce de la céramique, l'éneryie superficielle du métal

liquide 
"o 

p*s"o"u d'oxygène est donnée par la relation :

îi = 7c - [o,95 7mo - ffi tt* toz] - Ln [oa]c)l cos 0

(201)

(2o3)

(2o4)lc - ^fi
cos0 =

[0,95 ymo - RT / sN (Ln [oz] - Ln [oz]dl

1
s = ..g I N :.nomb'red'AVOGADRO)v 

PioN

?m = 0,951-o lgU.

Lorsqu'il se forme un composé à I'interface (oxyde .ou phary jPinglle) enlre

la éramiqrL et b métal liquide,-en pnésence d une Pr"ttio" partllle d'oxygène,
i*gfu d; contact lénefuie Hbre du fy!!ème varient en fonction de la

conéentration en o:qygèo". ii est possible de déterminer léaeryi9 d'inlerface ï et

l'angle de contact enloncton dé h variation d'éneryie li@ à la temt'rature de
éaJtion et de la concentration en oxygène. Les courbes angle 0 = fl-n toal (flsurc

aGro a o ,G.
n 47) et + 

= tfrt (figurc tr' 48) permettent de dêterminer les

coelficients b?, bl, û2, ttrl diliÉs dnns les relations exp,rimant la vahtn de 7i et

l'angle de contact Iæs diagrammes pÉsentés consenrcnt les couples Cu / AlZ0l'

Ag / Ah0r, Ni / AleQ.
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Ângle de contact ( Q )

Ag

t40

t30

120

l t 0

t00

I n  [ 0 2 ]

-1

FIGURI 4?

Valeur de I'angle de contact
en fonction de la concetrlf,atior en oxygène pour les subslrats métalliques.

0

-0.01

-0.02

-003

-0.tH

T'IGURI 4B
Variaton d'éneryie de réaction en fonction de

æ ldlnloz)

a0
niïô01
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L'angle de contact à I'interface de liaison avant formation de I'oxyde est
défini pour les diffêrents métaux Purs Par la relation:

0  =mlLn[0Z l  +  b t (2os)

a0ml= tmt

b1 est donné pu. le Point d'int,ersection des droiles repésentées sur le

diagramme 0 = f. Ln [0e] .

De par ailleurs:

^Gro
É=rnr2ml  

+b2

b2 est déterniné par I'intersecton des droites repÉsentées sur le diagramme

(2o6)

(2o7)

(2o8)

(2oe)

(2lo)

ÂC'ro a o
T-r(eæ?-

L'angle de contact s'exprime:

Àctro - bt
o = (--) Lnloel + br

1r = ?c - lymo - # p. toz] - Ln [oz]c)l cos 0 .

(ÀEo/r - b2)
Ln [oz] + btlt2

7m = 'mo - ffi t" tozl - Ln [oz]c

(^Gro/T - br)
1î = 7c - Tn cos ,ËLnlOal + btl

L'inllqence de la pression partielle d'oxygène et des composés formésaar
Éaction chinilræ à l'ioterface ile la tiaisol-ned êlre PfcIf-Pg calcul' Des
etuft f" obtentis par expérimentation pour deisy$èmes Si I SiC' Si / SilNq, Si /

AIN en foncton ôe h pression partielle d'oxygènt et du E.pl de maintien en
ptC**" d'oxygène /g7/ nonhËnt I'incjdencJd'un ga1 Éactif su l'angJe de
ôàntacr, les êidgies superficielles et d'interface porn les couples considéÉs
(febleeu XI).



hcssion (O2)
- LnP02

(atm)

1844 -

r84/

t7x
1736

r2t5
1133

t2tl
l 136

629
7 t l

525
600

silsi3N4 46,6
4É
46,16

43:7
4s;7
43,7

0
n
60

o
n
60

o,æ7
0"639
offi

o5æ
o,fi7
0,6tt

tril
931
670

1æ2
gI3

626

486
4t9
534

4t4
/t53
8T

465s
465s
46'55
6,55
465s

0
n
60
2n
3fl)

0
n
60
24
360

0,465
oFsz
0"600
o,637
offi

O,n6
oJsz
oJso
01488
o,saq

zl83
x70
24rJ]
1936
$n

22t2
2390
2250
1E00
r420

1995
2132
1938
t426
993

1995
2t24
t937
1410
9U

388
438
82
510
534

2t7
M
313
3S
/136

TABITAU N

Angle de contact en fonction de pO2 à l/,I|,"C plt.

Ill.3. Réactions chimiques à I'interface de liaison.

Diffé.renÛes Éagtions Peuvent se superposer à la mouillabilité du métal
f'agno1liquidg sur la cêramique et expliqirer'l'adhésion, I'durgi;;;.dhcrioo 

"tla resistaace mécaninrrc de la liaison ceianio - métalliqræ. La natrne des Éactons
est fonction de la composition chimique des ràéti.u* ; pÀ;*, des
techniques-d'assemtlage-mry en oeuire, des ségégations cËiniqres a h
surface de la céramiqræ, des défauts de stnrcture de strfôe er Oans fa cËranique,
de la stabilité thermodynamiqry d9t mecanismes Éactionnefr qui, rtùUirooi
dans les conditions experimentales de temperatwe et de pnessioo.'-- 

- ---
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Les réactions pouvaut se produire en fonction des conditions
thermodynamiques (P, T'C) sont:

- Formation de composés çhimiques dêfinis ou de phases nouvelles à
I'inl,erface.

- Corrosion de la céramique polycristalline en stuface, ou sur une certaine
profondew. En effet, un polycristal contient des ioints. de grains. Il existe une
densité de défads (lacunes, bilacunes, dislocations empilées aux joints de grains,
...) lrès importante au niveau des joints de grains. Ceci expliqæ que les joints de
grains soient la zpne presentant une grytrde pertrnbation" donc un niveau
d'éneryie maximum dans le polycristal Il existe des points triples pouvant

@senGr une stnrcture et composition particulière (phase amorphe, présence de
phase spinelle...).

De ce fait le métal d'apport peut corroder les céramiqræs au niveau des
joints de grain (cmrosion intergranrrl.le): Le mêtal d'aPP$ liquide situé sur la
iurface dè la éraniqrrc perd réagir avec les éléments ou phases segÉgeant aux
joints de grains ou constituant les points lriples. f-e mét{ d'app$ s'infillre par
ôapillarité-dans hs joints de gmins sur une certaine profondern La rÉaction du
métat d'apport liquide avec les composés situes aux ioints de grains provoque la
formation de spinelle ou ant - spinelle ou d'auhes phases, ce qui génère une
vriaton de volume (en général ure augmentaton de volume). Ceci modifie
localement l'état de conlrainte, augmenÛe l'éneryie d'int'erface, diminw l'éneryie
de cohésion. Il se crée un dsmmage de la céramique pouvant abouth lrès
rapidement sous l'effet de contraintes Ésiduelles à la fissuration sous contrainte
de la éramique. Ceûe réacton est fonction de I'activité des élémenls l'un pr
rapport à I'ar.ûe lW - 100/ et donne touiou5 ligu à la formation de phase
spinelle, sohÉions solides, oxyde mixle, gênératon de défauts charyês ....

Des assemblages Éalisés avec des céramiques monocristallines
permetlraient de confirmer l'inflnence des.joints {e grains sur I'altération des
èéramiques polycristallines Pt les métarx d'apport liquide.

- Phénomènes d'évaporation - condensation avec pénêlration des atomes
mêtalliques aux ioints de grains de la éramique. Ce mêcanisme est issu de la
différence des pressions de vapeu qui exisle à linterfacc à cause de la différence
de rayon de èornbure des caviùês et des défauts de ryrface presents sur la
éramlqræ, des variations de potentiel chimique des matériaux à la température de
liaison llÛll.

Réaction d'oxydo - Édrrction

- Rêacton metlant en ieu les mêcanismes de diffusion.

- Rêactions avec les défads de structure de la surface (muches, lacunes,
terrasses).
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- Réactions avec des chaines pendantes (pontage) ou avec des défauts de
slructure cristalline de la céramique (lacunes, défauts chargés ...).

.Si il n'existe pas de réaction à l'interface, l'adhésion est purement
mécanique ou généÉe par des interactions éleclrostatiques (forces VAN DER
\WAALS).

Lorsque la Éaction se produit,
chimique à I'int,erface, l'évolution de
l'enthalpie de Éaction (ÀGp).

avant d'avoir atteint l'état d'équilibre
l'."gî de contact est déûerminée par

-yi + ÀG11
h - (-y_ ) = cos(0 + A0) (2rr)

Les mécanismes Éactonnels à I'interface sont souvent compliqnes du fait
du caractère d'aflinité chimiqræ qui perd exister enhe les malériatx ou enlre le
métal et les gaz pésenûs, aussi par la prÉsence d'un film d'oxyde sur la surface du
métal de base qui gène la Éaction enlre le mêtal d'apport et la ceramique. On
constale rme évohdion de l'angle de contact en fonction de la concenlration en
éléments d'addition contenus dans le métal d'appmt et Éagissant avec la
ceramique (ti Cr, Zr, Ni). En effet la presence d'élêments Éactifs comme le
titane, le zirconium, le nickel, le chrome ont une très grande influence sur
fêneryie interfaciale à cause de lern attidté importante porn I'oxygène. La
pellicule d'oxyde formée sur la surface du métal de base modifie l'éneryie
d'adhêsion à I'interface de liaison Une relation entre I'enthalpie de formation de
l'o4yde métallique et l'énergie d'adhêsion du métal sur la céramique est donnée
lto2 - 103/.

Wad = E0 + a (-AG0{) Qr2)

Les éléments rÉactifs (IL Zt, Ni...) en formant un oxyde ou un composé
chimique défini (fiN, SiTi AllTi, Al3Ni...) diminrcnt l'êneryie de surface du
mêtal de la éramique et l'éneryie d'inlerface. En conséquence, I'angle de contact
formé enlre le métal liquide et la céramique diminure et la mouillabilité du mêtal
d'apport augmenle.

IIl.1. Nature des réaetions chimiques.

On distingue deux familles de éacton :

- [æs réactions d'addition

- Les Éactions d'échange.

Les réactions d'addition donnent naissance à des sohilions solides qui
provoqænt un changement de nature des ions sans modifier la structure
cristalline. Elles sont Égies ptr les lois de diffusion (lois de DARKEN).
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p = Drr cz + Dzrcr (1 . m) 
(213)

ait : coefficient d'activité du composé.
ct et ct : fractions molaires respectives des composés 1 et 2.

DtT, DZT: coefficient de dilfusion déterminé avecdes radiolracer-lrs.

Si on considère une sohf,ion idéale :

D = DlT Cz + DI Cr Ql4)

Cetle relaton n'est pas exacte car il existe touiours dans les céramiques un

effet KIRI(ENDALL Oans ta mesune où une espèce chargée diffuse plus vite qu9

l'aulre dans le milieu éleclrochimique. Ceci dônne naissance à des lacunes el à

l'association lacune - cation Le èaton ayant une plus grande mobilité que
I'anion, il diffusera plus vite.

La solubilité des orydes étant lres faible, la diffusion conduit à la formation
d'un nombre fres important d'oxydes mixtes. Le caraclère hétéropolaire de la

liaison ionique 
"*pti{* 

que la fôrce de liaison soit foncton de la densité de
charye des iôns et de la distance entre ceux - ci.

La théorie des champs cationiqæs montre qu'il existe une relation enlre la

force de liaison chimique ôt la reactii.iæ des soËdôs. Ceci s'exprime pu la loi de

DTETZEL. T

Zme- . Z oxrr e- (215)r=Ç

e : charye de l'éleclron.
Z : valence du cation ou de l'anion
d : distance anion - cation
Ces Éactions sont du tYPe :

MxOz- + Si4* .2O2- Ma+. Si032-

Elles donnent naissance aux phases spinelles qui se forment pr rÉaction
enlre derx oxydes A0 et B2Q prfrinspct de t'oxygène à I'interface ou à travers

I'interface de liaison.

A0 + Bz0l

Ce type de Éaction se pnoduit tors de la métallisation de I'alumine par

frittage d'une couche Mo - Mn.

MnO '+ Al2O3 -> Mn AlZgt



Si la réaction s'effectue à lravers I'int,erface, celle - ci est régie par la
diffusion mutuelle de deux cations, I'un issu du matériau A et I'autre di subslrat
B. La croissance de la couche formée par la phase spinelle est donnée par une loi
parabolique: x = K(t)112.

Les néactions d'échange génèrent deux composés issus des matériaux
d'origine.

A+BO -__> AO+B

Deux mécanismes sont décrits par JosT et \MAGNER. JosT propose un
f{:t ryl"o lequel les réactifs sont séparÉs par les produik formés, la couche
(AO) croit et recouvre le subslrat À Le conposé B se forme de la même façon
lur (BO)- Ceci implique qu'il existe une solubilité de A dans AO et de B dâns
BO. }VAGNER considère que la mobilité et la solubilité de A dans AO et de B
dans BO sont trÈs faiblls, g"" l"-t strales de composés se forment lentement, que
d'aulres p[çanismes Éactiônnels peuvent ete ir[doninant aprÈs Ë ou.fe"til1o
des composés.

. I type de ÉTIo" d'échange existe lorsque des mêtaux d'apport contenant
des éléments Éactifs sont en iontact à l'état liquide ou rôûOu avec des
céramiques dite " oxydes " (Al2o3, ZxOù. Si on 

"onridètu 
I'enthalpie libre de la

formaton de TiO2, celle - ci est superietne à I'enthalpie libre de formation de
I'alumine (Alzol). De ce fait la réduction d; Ataol par Ti est
thelmodp4l*-..u9 impossible. Le titane et d'adres métaux réactifs possèdent
un donaine de solubilitê importail avec I'oxygène et forment des oxydôs $ables.
De ce fail' il ne se lrouve que tres ræmentl l'êtat standard et aÉ conditions
stoechioméhiqræs :

x A1203 + Ti

Les calculs thermodynamiqræs et I'ex1Érimenlaton montrent que deux
natures de réaction.ryuven-t s.luperposer /10i - 105/. Dans le cas du brasage de
I'alumine avec un 

"lli.gu 
réactif du tip. Ag - Cu - Ti, il est observé les rÉactions :

Alzol + 3 Ti

Al + 6 Ti ----> 2'ti3 Al

Ces deux éactions se pnoduisent simultanêment La Éaction globale est :

Alzor + 9 Ti

Ptusieurs Éactio.nq possibles peuvent êlre en compétition C'est la stabilité
thermodynamique qui deierminera ia natrne de la Éactibn ou des réactions aux
interfaces.
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La conditon thermodynamique pour qu'une réaction se produise es1 :

^CrrO .- i<o.

^GTO = -RTLnKt

Àc,To ^Crro
T,i- 

- - Ln Kr (Kr = exp. - -i-l

(2r6)

(2r7)

(218)

(2re)

(22o)

La valeur de Kt (constante d'équilibne de réaction) ne dépend que de la
trempérature.

A l'équilibre :

^C4'O
LnKt=ni>O

ÀC'f = AQT

ÀQr = 2tt ' iG'i1 - It l iC"rr

Gir=Hir -TSç

(22r)

(222)

AQT : vriaton d'enthalpie lib're de GIBBS lo'rs de la Éaction.
ÆIfp : chaleur latente de trandormaton de phase.

% : capacité calonifiqræ du composantformé.

La capacité calorifiqræ s'expnime selon trne forme polynomiale .

Cpil = Ai + BiT + CiT2 + DiT-3 Q23)

L'accommodation des surfaces à l'état solide (céramiqræ, métallique),
necessaire pour que le contact d'inlerface s'effectræ et que les réactions se
Éalisenl, depend de la différence de cerlaines propriétés physiques qui existent
enhe les detx matériarx et plus prtbulièremenl, le coelficient moyen de
dilatation linêaire. En dfel, le coelticient de diffusion des ions ou des atomes
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dans la structure cristalline est foncton de la concenlration en défartrs (lacunes,
dislocations...) mais aussi de la distance atomes - défauts, de la dimension des
atomes, de I'amplitude de vibnaton des atomes. De ce fait, la vitesse de Éaction à
I'inûerface dépend du coefficient de diffusion des atomes dans la céramique et des
ieas dans le subslrat mêtallique. L'auteur WROSINSKI a établi une relation
définissant le tarx de réaction B en fonction de I'enthalpie libre de GIBBS
dêfinissant l'équilibre du système eû contact (somme des lrois énergies
superficielles), le coefficient de diffusion des atomes dans la céramique, du
coefficient de dilfusion des ions dans le substrat métallique, du temps, et du
rapport des coefficients moyens de dilatation linéaire Ào-

.  cm
aa =æ- (224)

Q2s)P) =
- ÀG + (Kt lDa + Yv2/ng1 /t

D6 : coefficient de diffusion des atomes métalliques dans la céramique.
Dn : coefficient de diffusion des atomes ou des ions, issus de la

céramiqræ, dans le subslrat métallique
t : le temps de réaction.
Kl, K? : constantes liêes aux conditions expérimentales (pression, rugosité

des surfaces...).

L'effet des conlraintes residuelles généÉes par l'écart des coefficients de
dilatation qui exisle entre les matériaux est défavqable. Parfois rure
transformation de phase à l'interface dans la zone de nêacton peut permetlre la
relaxation des contraintes résidrælles. Il a été établi ll0lil que la qualité de la
liaison est fonction du coefficient É :

P > 50 , : adhésion et liaison satidaisante.

25 < p < 50 : adhésion et liaison moyenne.

0 < P < 25 : adhesion et liaison mauvaise.

1il.5. Conclusions.

Iæs mécanismes de formation de la liaison entrè une éramique et un alliage
métallique sont liés à la natrne des liaisons chimiqræs assurant la cohésion des
matériaux en présence. L'adhésion peut être purement mecaniqrrc (adhésion
solide - solide) ou Éactive.

Il exiSe une interaction électrostatique à I'interface enlre les ions situés sru
la surface de la céramique et les électrons de la surface du subgrat métallique.

I-es Éactons pouvant se produire en fonction de la stabililé
thermodynamique et de I'affinité chimique qui exisûent porn un couple céramo-
métallique sonl:
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- Réactions d'oxydo - réduction.

- Réactons d'additon.

- Réactons d'échange.

- Réactons mettant en jeu des mécanismes de diffqsion, dlévaPoration -

condensation.

- Interactions avec les défauts de structure de la céramique
(défauts de surface, lacunes, chaines pendantes...).

La mouillabilité joue un rôle très important sur I'adhésion cêramo-
métallique. L'ampleur dê la surface de liaison cbnditionne la force de liaison qui
existe enlre les interfaces.

La présence de gaz(02, Ne ...) et d'imprnetés sur la surface, les segÉgations
chimiques, jouent uo iOle important sur la mouillabilité du métal sur la céramique.

La différence de coefficient de dilatation qui exisle enhe les matériaux pose
un problème au niveau du taux de rÉaction ei de recouwement de I'interface.
CeËi - ci est déterniné à partir de I'enthalpie d'équilibre, dgt tensions
superficielles, des coefficients de diffusion, des différentes esçÈces chimiques et
du temps de Éaction.

L'un des pramèlres important est l'accommodaton des sr.rfnces des
matériaux qui esfrendue difficilô du fait de la différence des ry"Pt$t.Plyttt*1
et êlastiquei qui exisle enlre les métaux et les cêramiques (as # 6, Eç # E$. Ceci

impose de considérer le rapput:

afin d'évaluer les possibilités d'accommodaton de I'interface de liaison.
Touûefois, ce probËôe devient trÈs complexe lonsqu'il se forme des produits de
réactions suscèptbles de fragiliser I'interface (oxydés mixtes ou phases spinelles,
composés définis...).

L'analyse du problène posé pr I'adhésion cérano - métallique monlre que
celui*i pers être abo'rdê selon trois concepts :

- Aspect mêcanique.
- Asbect Éactionnel (Éacton çhimique, diffusion)'
- Aspect éleclriqtæ.

%Ft  .
ff i=t
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CHAPITRE IV

TECHNIQUES D'ASSEMBI,AGES
CERAMO METALTJQUE.



IV TECHNIQUES D'ASS}:MBI,AGIS CEITAMO _ M['T/IIJIQI'[.

lV.1. Introduction.

Il existe deux famillcs de technologies d'assemblage céramo - métallique.

A) Les méthodes de liaison mécanique (elles sont tdilisées pour certains
couples céramique / métal dans I'indushie -ccu,niqu. et automobile)^.

Insertion à la coulée llÛ6t (Si3Na / alliage d'aluminium).
- Frettage ll07l.

C'est la différence de coefficient moyen de dilatation linéaire enlre les
T"f,t"*..qui pe.rmet la mise en oeuwe de É bchnique de frettage. Dans le cas
de I'insertion à la coulée, il faut en plus considérô la mouillibilité du métal
liquide sur la céramique et I'asPect rÉaËtionnel ceranique / métal.

.-P) t-"t techniques d'assemblage qui mettrent en jeu les phénomènes de
mouillabilité, les éactons chimiquei 

"f 
bs mécanismôs de dhfusion à l'état

liquide ou solide. L'adhésion ou accrochage mécanique peuvent exister pour
permetlre soit une première étape d'adhéiion, soit i" li"iroo d'une couche
int,ermédiaire.

Nous distinguons :

- Les méthodes de brasage.

- I-es liaisons à llétat solide : le soudage diffusion, la thermocompression.

Parni les méthodel de brasage, il existe celles mettant en jeu une ou des
éactions enlre la éramique et le ilétal ou matériaux d'apport, constituants ou
Pfases d'inûerface el les- techniqæs necessitant la nodlfication de la nature
phJ*o - chimique de la srrface-de la éramique par la rÉalisation d'un dépôt
métallique.

Nous ênumêrons quelques procédés utilisés:

-.L* 
ES.g._ pr métallisation directe (friuage d'une corrche mêtallique srn

la surface de la céramique).

Le b'rasage aYec métallisation de la céramique, ou dépôt d'une éramique,
permettant d'améliorer la réactivité, la mouillabilité et l'éneryie d'adhésion
à I'interface. ceux - ci sont effectués par les techniques de dZpd sous
vide (c.v.D., P.v.D. assisté ou non par laser, dépôt de cêranique par
projecton au plasma ou canon à ddônation ...).

- Le bnasage actif.

- Le brasage éactif.
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- Le brasage eutectique direct.

Une lsshnique mettant eû j"u y1".-1"-1t9n Ogly-{"-,--.-rétiuction

exothermique est pràpor6" par les autËurs ODÀWARÀ et IKEUCI{I /108/' c'est

l'aluminothermie.

.3Fe30q+8At<24AIz0t+9Fe,ÀG=+780Kcal /mole .

La quantité de chaleur dégagée par cette réacton peut permetlre d'atteindre

une temperature de I'ordre de 3000"c instantanément.

Cetfe méthode est connue dans le contexte du soudage des rails de chemin

de fer. Elle est dévelopÉe pour une applicalion particulière d'assemblage d'un

couple éramique - compotii" / métal (AlZ0l - fibre / acier)'

IV.?. Brasage par métallisation directe.

C'est l'une des premières Ûechniques d'assemblage céramo -.m1ltallique

utilisée {nns I'ind"ttriô ébctroniq* tl1gtpogr les céàmiqges oxydes (Ale0l'

BeO, Th02...).

cette méthode consiste à fritær une cotrche métalliqtre constituée d'un

méhnle Je poudre Mo - Mn ou Mo - Mn - Ti ou Mo - oxydes ou.ttrngstène -

;tJ": ou ô',ro .ei.re" d oxydes (Alz0l : S_tqz - Mno - Alzos - Sioa - Mgo -

Cao). Le mélange Mo --Mn (8M" Y; 
llg" Mn) est 19 nlus *ttt*'La 

poudre

est mêlaogee a * toi"*iolùo"ettutosiqug, puis âeposée. au pinceau.ou par^les

Ëh"tqù; de rÉrigraphie. L'épaisr"*^ de la co*he {9 poudre devant être

déooÉe dêpend i;îit ;*d;Jes grains et des porosités-ouverûes en surface
jli:fr 'ffid"Ë-r"id;";-prtùbs-constituanrlâ-poudre.Lemélangepoudre
/ solvant doit avoir une viscositê permettant de dêposer celui - ci avec une

densité de prticules homogène et'suffisant'e pour recouwh la surface de la

ceramiqtæ.

Le frittage s'effectue à une tempÉrature.Poyl*J varier de 13@"C à 1550"C

,o* *o 
"t-Ërpner" 

â nyàtogène û,r.iOu (^point de rosée + 25"C) en fonction

de la compositio;ht-tq'; OË fa poudre (cette composition:li:ÏtÎn de la

constitUioï et de la conôntration àe h phase vitreuse infergra6aire contenue

à*r i'a,r-io"l. Les arrcurs TïyEN;YI\iAN et HANC0CK ,1lo monlrent que

l'adhêsion de la;;h; .éhtlique fritlée Mo - Mn est de nature mêcaniqug-Poy

i" .otl;ù nrOi f frlo - Mn AO j ZO (la poudre possède des particules de Mo de

4 pmet de Mn de 10 Pm).

I-e nanganèse s'oxyde à prtir de 8ffi'c en presence de la YaPeur d'eau

issue de l'atmËsphère d'hydrogêne humide selon la éaction:

Mn + HzO a: MnO + H2

G) G) (s) (e)
ÀG = -28caUmol

à 1000"c



^cor = -RrLn #ffi
I-'o*ydg d9 T*g*."se réagit avec I'alumine à partir de 900"C pour former

une phase spinelle (gataxite).

MnO + Ala0t -> Mn AI20q

_.qeft ptase-ségége préférentiellement aux joints de grains de I'alumine. Le
coefficient de dilalal.ion de la phase vitneuse intergranul-aire Ctant différent de
celui de I'alumine,.la phasg spinette diffuse dans-la phary vitreuse (elle est
c.onstituée par les éléments d'additon Si0e - MgO - Cao), puis sef,a complètement
dissoute dans celle - :i à partir de 1450"c. À la temperaturc de 1300"c, la
viscosité de !a phase vitreuse est suffisamment faible pob qu'elle puir* .igrt
par capillarité dan les p-ores de la co-uche métallique fituae (figure'n" igy tt-ttt.
La mouillabilité du mlybdène sur la ceramiqne doit êhe'sfrfit.nt", sinon la
couche vitneuse se-dévelop.pe uniguement à la surface de la cêramique, ce qui
fragilise la liaison La moulllabilité du molybdène est favorisee po fii*raiào
d'un eutectique formé entne Si0l et MnO à fiarti. de l20g"C

Joint de grain
l l

t l
r t

TTGURE 49

de la remontée capillaire de la phase vitneuse intereratrulaire de I'alumine
dnns hs pores de lacouche métalliqneffltÀ Alll.

/ // /
, u  , r t

, /  z '  . /
z '  , t  , '
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La pression dans les capillaires de la couche métallique frittee est donnée
par [a relation :

4Iovcos0 .
h

r m  -  rr m

La pression dans les capillaires de la céramique
I'expression:

D _  47o 'cos0c
r c  _  

R "

(226)

est donnêe par

(227)

}!'Y
06
0c
f6

Rc

énergie superficielle de la pha.se vitreuse.
angle de contact métal/ phase vilreuse.
aryle de contact éramique / phase vitreuse.
diamèlre de la goutte de phase vitreuse formée dans la couche
diamèlre de la goutûe de phase vitreuse présente aux joints de grains
de lacéramique.

(228)/

_Pour que la phase vilreuse puisse migrer par capillarité dans bs ptres de la
couche métalliqne fritléc à 1500'C - l6m'C, il fauf que P6 < Pç" en pésence
d'almosphère rédrrclrice Palm + Pr < Pç. I-e taux de remonlée cryillaire de ta
Phase vilreuse dars tes pores de la corrche métallique est donné par la relation de
TWASHBI,JRN IIIU.

dL rmTpv cos 06
Tr=T

I : longuur du capillaire de Ia couche métallique.
4 : viscositê de la phase vilreuse.

Si on considère, une alumine presentant des grains de longueur L, que
l'étalement de la phase viheuse est homogène dans la couche métallique frittée,
que la dimension des po'res (rr) du film métaltique est du même ordre de
grandeur que celui des particules contenues dans la poudre, alors l'épaisseur du
igint de grain de l'alumine est donnée par une relâtion prenant en comple la
dim_ension moyenne des grains d'alumine et le porrrceniage d'alumine dense
(F%).

F%= (L + &)3
Qzel/

13

La phase vitreuse Énè,lre dans la couche métalliqrrc frittée pour laquelle la
taille des poosités est ri. Si Pn < Pç, la valeur de l'angle de contact de h phase
vilneuse nn la céramiqrrc élaot proche de celle obserrrée pour I'interface phase
vitreuse / conche métallique friltéê (0n - 0ç), ceci impose ito < Rc. La remonlée
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capillaire de la phase vitreuse sera homogène dans toute l'épaisseur de la couche
métallique frittee si l'épaisseur critique de migratioo de la phase vitreuse esl eç =
W.Pour un taux de frittage (À) de la couche métallique, la dimension optimale
des particules de la poudre initale est donnée par l'expression:

f 6= rp (230)

Dans ces conditions, l'épaisseur initiale du filn à appliquer sur la
céramique est liée au taux de frittage de la couche métallique et à l'épaissenr
finale critique permettant d'obtenir un tube capillaire.

&= (i- Â)-

ec
en=@ Ll2= 2(t-a)

e0 : épaissenr initiale du film métallique.
eç : épaisseur critique de la couche métallique frittée permettant d'obtenh

un tube capillaire.
Â : taux de frittage de la couche métallique.
L : dinension du grain d'alumine.

L'alumine utilisée pour effectuer les assemblages céramo - métallique
contient en Eoyenre 95% à96% d'alumine et pésenle une dimension de grains
de l'ordre de 25 pm en moyenne. De ce fait l'épaisseur de la cowhe (Mo - Mn)
déposee initialement est de 2O pm envhon. La conlrainte de rupture de la couche
métallique frittee est liee à la ûemperature de frittage et à l'épaisseur du film frilré,
pour une dimension initale doanée des particules métalliques (figure n' 50
lrr'i).

Contrainte de rupurc en fonction de la température de frittage lllll,
(taille des particules initiales 19,5 pm).
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La conlrainfe théorique de rupture du fitrn est fonction de l'éneryie

d'adhésion ltl3l.

_ lJQl Yad Q32)qR = -d-

oR:conrraintederuptrrredelacouchemétalliquefrittée.
tWad : éneryie d'adhésion du film mélallique'

d:distanceenlrel' inbrfacemétalliqueetlacéramique'

L'éneryie d'adhésion est fonction de l'aaFle de contact (celui - ci diminue

lorsque t" æmp.rafi ùI."ot9 et des énergËs_superficielles. Ceci impose de

déterniner te poinGe;Ë ou i" poÛentiel dîhydro!ène nécessaire pour que la

;ar"ri;" àroryO"riooài.-g1o* soit optimlte en f9nction de la température'

afin d.obtenh l'éneryie d'adhêsioo .oi.u-. une méthode de calcul du point de

rosée est proporâir+ Ë" .ffJi" réaction enlre l'hydrogène et un oxyde

retaUiq*ist 
-rcprt*ntue 

par l' équation'

MnOn + nHa 1T M +
(s) (g) (s)

La cons{ante d'equilibre du système est :

P (Hzo)n
ItAp - 

P(Hrn

L'éneryie à l'équilibre s'exP'rime :

ÀGoI--Rrr.ffi

La pression totale du sYstème est :

PHzo + PIIz = lalmosPhère

Pl I2=1-P(I I20)

En remptaçad la valew des pressions dans I'expnession (234 :

IN
PHrO(alm) = 

læ

ÀGor
Q = -+s-r-;T

nIIz0
G)

(233)

Q34)

(23s)

(236)

Qn)
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Si on considère les réactions de formalion d'oxyde et de vapeur d'eau à [atempérature de frittage :

Mmon 4à mM + nt2D2 (m^Gh l)

Jdcæ zl

(nÂcor r)

(23e)

nH2 + n, l2O2 4à nH20

MnQr+nHa = mM+nHaO

^cof( r )  =  nÂGo12 -  mÂco1l

ÀG = AHn + 2,303aÏogT + lÈ3bT? + 10ST-t + T e4O)

ÀHo est l'enthalpie libre staûdard de formalion de l'o:ryde. A tequilibre la
valetn du point de rosée est: 

J z

T"C = - ng Q4r)

[ = - 2387,71E
I = -ffiL

(I-es coefficients A et B sont détermines à parlir de la relarion 240).

[æ traitement de mêtallisalion déstabilise ta phase vilreuse pnésente ruxj:hF og grains- de la céramiqrn, ce qui fragilise'talumine 1Ào buùrv. *u
diminution de la contrainle d! rupture d'ui facteur 2 après métallisation).
L'interface corrche méta[i-qge frittee i ceraninu 

"tt 
f".gil" dûirit O" f" pta*"i"

9: I phase vilreuse et de la phase spinelle'd."r f"r pores du film métallique
fritlé.

âpres la éatisation de la métallisation (Mo - Mn), un dépôt de nickel mat
".s 

d*t{ par éleclroty*-(U"io de watt ou au sulfamaG Ou oiôf"g. L épaisseur
9: * dePgt est de f ordrc Oè to à 15 pm. r-e æpor Oe nickel puut ait* teàfiue po
f*.g: rÉdrrcl,enr d'oryde de nickel t\tst. Un iiait"m.nt th;r;iqu" rout 

"iau 
O"

diffusion est ensuite eflectue à 7m"c - s00"c ppnà*t l0 à ls tiio,nur (pression
dans le fo,' lG5 à.1.c6 mb). tæ !rysage céramo - métalrique perl ensîite êrremis en oeuvre en utilisant ui nOtat d'.pîont conpaiUte avô b^mérat de base et
l'int'erface métallique de la céramique.ïodefois'la formation du ;oùt Urasu n
doit p.as s'effecluer â ule tempdrarure lrop éIevée dans la ûlesure ou les
contraintes ésidnelles générees dans la 

"erà-iq* 
et à l,inlerface de liaison

ryuvlt Prorloquer la fissuration de t'interfad corrche métallique fidrnfu |
éramique. -Iæs conlraintes Ésiduelles ont pour origine la dfrféoo." de
coefficient de dilatatio& de module d,élasticité q"i.*id;enûe les matériarx et
l'écart . de tempéraHrre (ÀT) inlervenant Ërs du refroidissemenl par
|Reroximaion Ie niveau màxidrum des conlrainûes ésiduelles 

""g"drÉ"s 
dnns

la céramique est détermine par urc relation;Ëriqu" considérant ÀT et les



caractéristiques physiques et éla.stiques du subslrat métallique. On considère qge
les contraintes iont dues uniquement à la loi de comportement thermique du
substrat métallique, soit la relatiou de KINGERY :

n =  EcÀT , ro-  l -P  " 'n ' )

E : module d'élasticité du substrat métallique.
q. : coefficient de dilatation du subslral métallique.
ÀT: (fs - TR),

TB = tempéralure de brasage,
TR = temperalure de éférence.

(242)

: coefficient de poisson du subslrat métallique.
: nombre de BIOT.

En général le brasage céramo - métallique est effectué en utilisant un métal
d'apporl Ag - Cu de cimposition eutect{ue (71,9 % Ag - 28,1 Cu) à la
temperature-de 820"C - aSô"C sous vide 

-ou 
sous atmosphère contrôlee (a

ûempérafire de fusion du métal d'apport est 779,4"C).

D'aulres procedés peuvent êtrre utilisés pour métalliser la céramique- en
substrtuant ts àangatèse- pr des oxydes ou 

-du 
tungstène, en procedant à la

réducton d'oxyde de molybdène Moôf sous hydrogène sec. I-es ûechniques de
cofrittage de poudres métalliques avec la ceramique formée eû cru donnent des
résultals intéres s ants.

Des dêpôts de chrome, nickel, cobafi, molybdène, TiSf peuvent être
ÉaliÉs pr tês techniques de C.V.D. ou P.V.D. sur certaines céramiques (qq'
SilNr tl\6t) pour ameiimer la mouillabilité du métal d'apport (alliage de nickel
ou alliage de métaux precieux) sur l'interface de liaison céramique - métal.

Un depôt de chrome effectué sous vide à une temperalure de 1000 -

1250"C sur le carbure de silicium décompose la céramique selon la réaction
lrr7t.

Si+C _> sic ÂGr

ÀGa32Cr+C -> laCtTc.z

3l'2Cr + SiC -> 1/2 CnCe + Si ÀGr

ÀGl-ÀGz-ÀGr

Iæ brasage enlre le subslrat nétalliqne et ta ceramique métsllisee pettr êlre
Éatisé sous vide en utilisant un mêtal d'âppo,rt du type Ag - Cu eutectique _ou
aulres .Ili.gus. Des assemblages brasés soiri effectues-avec des alliages Au - In'
Ag - St, lg - So - Pb /l l8 - 1 19 - l2Ûl après avoh déposé une couche de Ni -

Ci, Ni et Au par P.V.D. sur [a surface de fa céramique àt me cotrche d'm sur le
subslrat métallique par éleclrolyse.

lL
p
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IV.3. Brasage aetif.

Cetle méthode est mise etr oeuvre depuis longtemps pour réaliser
I'assemblage céramique - métal avec des céramiques du type orydes (Alaol
BeO,2102...).

Elle consistg à dépgser sur [a surface de la ceramique des malériaux ayant
une éactivité chimique importante avec I'oxygène. I-es métaux pouvant être
utilisés sont : le ttane, le zirconium, le tantale, le niobium, l'aluminium... La
tec-h{gue.la plus utilisee est celle de BRADLEY qui consisle à déposer par
pulvérisatioû un fitn d'hydnre de titane GiH) ou de zirconium d'une-épaissèur
de 10 à 20 y,m sur l'interface céramique. La métallisation sieffectue
conjointement - à l'operation de brasage. I-es métaux d'apport utilisés sont
souvcnt d9: .[i1ges_Ag - Cu, mais d'aulres métaux ou alliâg"s peuvent être
employés (Ag - Cu - Zr ou Ag - Cu - Ti).

L'adhésion du métal d'apport snr la surface de la céramique s'explique par
la réacton climiq-ue-gui F po4ut1 enlne le titane et la surface- de la é"ahiqïu.
La dissociation de l'hydrure de ttane à la temperature de brasage libere- de
I'hydrogène ce qui génêre une rÉaction d'o:rydo- réduction à l'inlerface de la
céramique du type oxyde (AI203). L'aluminium naissant à l'interface alumine -
titanediffuse dans le titane et donne les composes définis du tlpe AtlTl AIaTi

6 TiH

AIaOr + 3 Hz

3Ti+6AI

ou

3Ti+9Al

12 6Ti+3IIe

e:

eà

2 N+ 3Hzo

3 Ti AIr

A 3TiAIr

L'action du titane peut êlre amplifiee en mélangeant l'hydnre de titane à
I'alumine lms de la fmmation du ' cru " ru niveau de-la surface de liaison. Il se
forme le composé AIe Ti à l'interface ll2ll.

IV.4. Brasage réactif direct.

I-es métaux d'aPPol contiennent des éléments d'alliages possédant une
l*o!"itÎ chimique -ayec la céramique CfL Zt, N...).Ils permeUint d,effectuer
l'opération d'assenptug" 9éyno 

- netaflique par brasage ians éaliser un dépôt
sur la surface de liaison de la ceranique comnre cela aété decrit pÉcedemment
(métallisation directe, bnasage actif). L'élêment ou hs étémed réactifs sont
inclus dans le métal d'ap- pcrt lcs de l'élaboration de celui - ci Læ brasage peut
s'effectuer avec un méral d'apport cons{rluê d'un métal pur éactif ll22t.
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Les réactions qui se produise,n{ à t'iaærface dépendent de la natrrre de Ia

céramique. Elles sont de la forme:

AB+M

SilNl + M

SilNt + 4 M

-__> MA+B

-> Si3M +2NZ

4MN + 3Si

La formation d'un composé peut êlre pÉpondérante Par ra-PPo{ à.uo aulre

.o foo"tion de la stabilité^therÀodynanique du-compose f-onné dans les

;;rditid çrc, p) eipérincntales. cbst le cbmpoé presentant l'éneryie la plus

i"iUt" et t'actvité.ffiu" la plus importanle qui se formera

I-es céramiques de type orydes et no9-cryde-s peuvent être assembÉoPT

r" t 
"nnid" 

d.'bo*rg""tcotii- à des a[iages ferreux, alliaggl-.de nickel

molvHcae.... on Oittinfiu" bs nétaux éactifs contenant du titane (altiage à base

d;Ë;;iiJ O'*ror uili"g"r pouvant Éagh ryï b céramique -par réaction
;'[il*É" àu C.OOitioo i'tZl-- 124 - 125 - 1261. Ces nétry1 d'apport sont
tLbæ;par la techniqg. d" fgnderig sous vide, dans des-c-onditions * f-o.p*F
tres importantes, ,rio à,enit t les polutioppgulant modifier la mouillabilité du

métal d'appod sur la éramique èt le métal-de base. La nature de l'alliage est

;"t t" ;-i;;;tirn de s" 
^ét"tivité 

aoe" la cérani- que mais aussi de sa

comoalibilité avec le métal de base n21t.Iæs alliages à base-d'argent possèdent

;;" il;ifl.binr ,eiri*o sur [e morybdène, ceci impose. d'effectyer uy dépÇt

âl-nt["r-fn,-cr.*olyse y ce mêàl de base et un lraitement thermique de

;iT;Ë ifio O'*g.unær la mouillabilité du métal d'appgrt' de favoriser la

dilËil a finærf"Ë métal de base/métal {.tppont" F tlp" de traitene{ Potum
Crr" ,6AirC sur d'adres subslrats métaltiques si-. cela est necessaire. I-es

*i".io"* alliages à base d'aryent pouvanl être utitiscs sont presentés tableau

ifr-, ir."gt d"iontact formé eitre des métaux Éactifs et certaines cêramiques

t"Ul""" *IIL Getui - ci diminue lorsque la concentratiot en Pgtqt en titane

il;!!1" i"rqu'à une valeur qui varie eitre 5 et 10 % en foncton de la nature de

i"!6"-i,iu" puis devient co-nsrant au delà de cet intervalle de concenlration

lr2u.
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Nalurc dc l'alliage Composilion
chimique

(% cn poids)

Températurc
dc bræagc

('c)

A t - C u - l n - T i

As- î

At- Cu -.lT

Ag- Cu -Ti

Sn - Ag-1T

P b - l n - T i

7 2 , 5 - 1 9 , 5 - 5 - 3

% - 4

70.5- 26,5 - 3

64- 34"5 - t,5

8 6 - t 0 - 4

9 2 - 4 -  4

730

no

7æ

770

221

320

805

810

ïn

38

850 - 950

t000- 1050

850 - 9s0

8:t0 - 950

850 - 950

8!io- 950

TABTEAU XII

Alliages d' aryent réactif.

TABIIAU TM

Angle de contact formé enlre des mêtaux Éactifs et certaioes ceramiques n2}t.

174

AI

Au

Co

Cr

Cu

Fe

ln

Ni

l14

il8

t38

l t 4

65

138

t4l

124

l æ

137

r00

tlm

ln

la

160

r23

rt6

155

ls2

t3!)

ll(}

l.|8

r8

r55

132

ta

v

138

130

65

136

t57

l/m

37

l4t

.lÉt

l.O

6T

tt|Éi
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Àu - delà de [a température de brasage de 1000"C, si celui - ci est réalisé
sous vide, la pression dans le four devra être adaptée afin de limiter la
vaporisation de I'argent. En effet à partir de 1000"C, la pression de vaPeur
saturante de l'aryent est importante.

Actuellement cette technique est souvent utilisee pour effectuer
l'assemblage entre du nitnrre de silicium ou du carburq.de silicium et un ulliug.
métallique nW. Les éactions qui se produisent sont:

SilNr + 4Ti :--) 4TiN + 3Si

SiC + Ti -> Tic + sr

Avec une céranique de type oxyde:

Ale0r + 3Ti 3Ti0 + 2N

L'enthalpie de éaction est liee à I'activité du titane sur l'alumine.

^GoR= 3AG\i9 - AGod2O3

ta Atl2 [a Tiol3 I=RrLn# (243',)ÀGoR = RTL' I (a AI2o3) (a Ti13

3 TiO -> Ti + Tizol

Le cuivre contenu dans le métal d'apport peut se combiner avec le silicium
libre pour fmmer du silicinre de cuivre.

I-es composés formés à l'interface de liaison peuvent domer lieu à une
aulre oalnre dé céramique. C'est le cas lors de la éaction enlre le nilnre de
silicium (SfuNa) et le métal d'apport constitué d'aluminium puf, ll3ll.

AI + 02 + Si3N{ -> At -S i -0+N1
amo'rphe

ou:

Al + 0a + SiNt -> É' Si ez AI2 02 N62

I-a contrainte de ruptne de I'interface est liee à la fragilité des composés
formés lors des Éactiois entre la ceranique et le métal-d'appq_t le méral
d'apport et le métat de base, aux contraintes ésiduelles générees à l'interface et
datrs ta et aux changements de structure de la éeranique dans la zone
de liaison nnt. Eû effet cenaines céramiques (zircone, par exemple) subissent
une trandormation marlensitique dans un ôomaine de temperaure proche de la
temperature de brasage appliqrree pow les métaux d'apport-conslfuiés d'alli:ge
d'aryenl l-es contrainles rÉsiduelles engendrÉes par la varialion de volume issue
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de la formation des composés de réactions et par [a contraction différentielle des
matériaux peuvent provoquer la traosformaliou martensitique lors du
refroidissement ftberaton de l'éneryie élastique stockée à l'interface de liaison).
Ceci peut être observé pour la zircone (transformation martensitique enlre
1150"c et 1000"C) lorr du brasage avec un alliage Ag - Cu -Ti. La conrraine
appliquée pendant le brasage influence la conlrainte de rupture de la liaison
ll33l. Ceci s'explique par I'influence de la surface..de contact, du taux de
recouwement du joint brasé sur la conlrainte de rupture de la jonction.

IV.5. Brasage eutectique direet.

Cctte méthode consiste à former à la surface du subslrat métallique un
eutectique dans le système métal - gaz (métal - oryde, métal - sulfure, nctat -
phosphure). En géneral le système métal - oryde est le plus souvent utlisé, sa
stabilité thermodynamique étant plus imporlante. Différenls couples peuvent être
formés (fabhau XIV).
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Nalure de l'culectique Pourccntage
cn masee dcgaz

(%)

Température
du point eutcctique

('c)

Températurc dc fusion
du substral métalliquc

('c)

Cuivre - oxygène 0Je 1(b5 t0B3

Fer- o:rygàc 0,16 1523 1535

Nickd - oxygàre o24 1438 1452

Cobalt - oxygènc o2s l.tsl 1.180

Cuivre - sulftre o,77 l06;l ræ3

Argcnr - sullure 1,8 9(16 960

Argcnl - phosphore I cr8 960

Cuivrc- pbosphorc E'4 714 tæ3

Aluminium - silicium l l ,7 577 ffi

TABIEAU XN

Syslèmes eutectiques métal - gin pouvant êhe utilisés
pour le brasage eutectique direct.

[æ couple Atz0t / Cu - Cur0 est particulièrement utilise dans l'induslrie
éleclronique.

I-e cuinre est orydé soit à basse temperatune (150"C) soit à temp€rafgre
élevee selon la reaction.

2Cu+lDOz eà Cui l
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Deux difficultés se présentent :

- L'obtention d'une couche d'oryde Cu20 d'épaisseur homogène et
adhérente.

- Le maintien de l'oryde CuZ0 à l'interfaceCu lAIaOl pendaat tout le cycle
thermique de brasage et 1'obt,ention d'une liaison.,continue exempte de
défauts de mouillabilité, de soufÏIures.

La cinétique d'oxydation thermique du cuivre obéit à plusieurs lois /134 -

135/ en fonction de la tempêrature d'orydalion.

La vitresse d'orydation pour les films formes jusqu'à unc températwe de
185"C peut êlre égié par différentes lois, selou la théorie de WAGNER, en
foncton des conditions expérimentales. On distiague :

-Loilogarithmique V = K log(|* r 1

-Loiantilogarithmique 
$ 

= r fog(|+r)

- Loi liûéaire V = kt

- Loi cubique V3 = kt

Au - dessus de 185"C, la cinélique d'oxydation est parabolique v = ky'L

L'orydation peut s'effectuer à l'ah. Le diagramm: (ftg* n" Sl)-pésenle
les différeits domâines d'oxydatior en fonction-de la pression d'orygène et de
la température.
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l 0

- l

l 0

-) Cu20
1 0 -

_e
1 0 "

1 0 {

t 0 5

Cu

900 T-c

TIGURE 51

Domaine de formation des orydes Cu20 et CuO
fonction de la temperalrrre et de la pression d'ah ou d'orygèrc ll34l-

L'o:ryde se forme par épilaxie sur le substrat en cuiue selon les-.plans de
grande densité alomique U101. Une direction [110] de Cue0 est parallèle à une
direction tl10] du cuivre. L'orryde CuO se forme à partir de l'oryde Cu20, il ne
possède donc pas d'orienlation péférentelle par raPPod au cuivre.

Cuz0 +lDOz = 2Cu0

L'o:ryde CuO est frryile. De ce fait son adhésion sr.r le substral est
mauvaise.

Le cuirre o)ryde est positionné sur I'alumine. L'ensemble est qorté à une
temperalure supérieure ù point de lrandormalion solide - 

- liquide de
l'etriectique. I-e lotentiet d'o:rygène pendant le cycle thermique de bras_age doit
être déÛ;miné enfonction de l'equili6re thernodl'namique (diagramne figrne. n"
52) dérerninant la stabilité de l'ôtryde Cuil à l'interface Cu / Ata0l. La réaction
qui se produit est /91/ :

Cuil + AlÉr e: 2 Cu Al 0e

100
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P (02 )-  ( t , . t .u )
General Electrir: ,

2Cu20r.0u +> 4cu0
r 02ft;.4Cu0

4cuo zcuzo+oz

zÉ>4Cu+o?

1050 1072 T ("c)

NGURE 52

DiagranmeP[02] = f Tt.

La stabilité û"TSrnanique, des composés formés (fig're n. 53) définiepar les diagrammes d'qriitbre,'fret d" dé";h hpÉsence du composé cuAI0z à l'interface' ceux jci se tôT",^"n qu.ome pfu, ou moins imporrante enfonction de la narure de -ïo:ryde (q4 *. Fot ftr"o, à ra remperarure debrasage (1072"c), de ra d.r'ee- ou À,lntle_n a ra tJnilrar,re de brasage et de racinétiqne de rdroidissement po* à* bmperatnrer .o.prrres entre 10@,c et800r.
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L iqu id  +  A l2O3

L iqu id .+  Cu .O

i q u i d  +  C u A l O ,

CuAlO, + Al203

L i q u i d  +  A t 2 O 3 ' ,  L i q u i d

Çu.O.A l .O .  +  A leo5

: i q " i d  
+  c u z o . A l z o s _ I

r8

20

o

I  cuo.ar2o3

I 
o,.o. a1.o. --.-

I Ar2o3

[. .uolo,.o. ]

Cu O .Al.O.
* - -

CugO

I 3 0 "

t
I
I

I
I

I
l l

I

L i q u i d
+'

Cu.O

CurO.  A l .O ,
+

Cu2O

ro3ô .  " l

t o 2 6 .
C u O . A l . O r  l  C , 1 O

900

800

7o,0

C u  A l  O . Al2or

CUO + Cu(AtOz)2 lCutatOr).+At.O,

CUO + Al.O,

C U O At203

r06

600 Àt.o, 20

Al203

V2Cu20

40 60
Mol. "h

8o  cuo
t /2Cu206 04020 80

CuO.

At;or

/ \

Z\ ::::--..$
,cuzo

-.4 --T7/.:, ,.. . :':5à
60 80
%

2 0 40
.  M o t .

TTGURE 53

syslèoe cup - AlzQ coupes isothermes et psurdo - biûaires.

La concenlration g'orygère à la temperature de brasage (l0ilz'C) peut êhe
9o-nprise-entre æ et P pp--713{ ou edre tæ er 50m pp-m àsz - tii - l:tÉt -
140/ en fonclion de la technologie du fonr rdilisée fiodï passage à zones de
chardfage four â P.assagg à zoæ unique, four sous ulo. 

"rffiur.riraion 
de

pression partielle d' oxygène).
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L'épaisseur de la couche d'oxyde formée ne doit Pf être trop importantq
En effet l-'eutectique Cu - Cu20 se forme en surface du substrat métallique et aux
joints de grains. Si [a couche de CuZ0 est trop épaisse, i[ se produit une fusion
interyranulaire du fait de la pÉsence de l'eutectique CutO - Cu et de la migration
par capillarité de celui-ci aux joints de grains (planche 29 - microph-otçnnhies
n' 56 - 57 -58). La stabilité-des interfaces est liéÊ à la solubilité de I'oxygène
dans le cuivre.

L'épaissenr critique de CuZO devant êlre formee est fonction de la
concenlration initiale en orygène dissout dans le métal de base, dans I'oryde 9t
de la géomélrie de I'assemblage ll4lL ll exisæ un critère (le rapport _ e/l)
déterminant l'épaisseur critque ite Cu$ assurant la slabilité de l'interface. Si on
considère la éaction qui se produit à I'interface, avant décomposition de l'oxyde
Cufl et diffusion de I'orygène, nous pouvons ecrire la relalion :

CoVo = Cmvm

Cs : cornenlration en o:rygène dans l'oryde.
C-6: concenlralion en oxygène daas le subslrat métallique.
Vs : volume tdat de l'o:ryde.
V6 : volume total du métd de base.

(244)

I-e rapport critique i est donné pr des relations prenant en compte la

géométrie de l' assemblage.

Configuralions : plane Q45',)

cylindre (246)

ecm
T= co

e- t,glq
l -  2 tCoJ

(247'

La valern A" i * foncton de la temperature, puisque la dissociation de

I'o:ryde Cuil d"pend de la concenlralion en o:rygène à une temperaûre donnee
(équilih thermodynamique) et qne le coeflhient de diffusion de l'oxygène
augmente lonsque la temperalure croil

sphériq'e î = â,b

(T"=K*"'p.-#

t82
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h
(a e - fr) aefioit la cinétique de diffusion de I'oxygène dans le substrat

métallique qui est liée à ta solubilite de l'-oxygène.dans le métal de base et à la
t"-pe.âtut"l L" dissolution maxinum de l'oxyde situé à I'interface dans le métal

de Ëase dépend du temps de maintien (to) à la ûempérature de brasage. Le Ûemps

nécessaire avant d'atteitrdre la satr.ration du métal de base est donné par

différentes relations selon la géométrie d'assemblrye lltll.

Géomélrie d'assemblage :

plane

cylindrique : h =

sphérique : h =

t2
tA=1,75

p
D

o,u#

(24e)

(2s0)

(2s1)

D : coelficient de diffusion de I'o:rygèas dans le substrat métallique'

L'o:rydation du cuinre s'effectue par différentes techniques :

- voie thermique (temperalure 150"C - 2m"c, temps 15 à 3O mn).

- Voie chimique ou éleclrochimique.

- Dépôt Éatisé par pulvérisation cathodique'

L'épaissern de Cufo pouvant donner le meilleur résultat est de l'ordre de

1s00 à 2000 À

L'un des principaux problèmes renconlrés esl la P-t-.*"* de défauts de
mouillabilité issus roh d'ui" hêterogénéité d'épaissern de la cowhe dfoxyde
grr2g ola*h" 29 - nforophdograp[ie 59) soilde la pésence de gaz adsubês
sur la surface de la cÉramique.

C-etlE technique est dilisée porn ta fabnication des subshals hypafrÉquqc9
dans t'hû$bb éiectronique tt42 - 143 - 14 ' 1451..Le, couple est cons{itué
d'ù; phque en cuinre et d'uturi* de qtelques dixièmes d'épaisserrr. Il est

fo5iUfu Oi Catiser une liaison enlre des substrats en nilnne de silicium SiNt ou
iiAoo, d6ure d'alnminium AIN et du cuivre avec le Procédé d'assemblage par
brr"ré" entectique dir€ct tl45t. La formdion d'une couche d'alumine par
orryOiti* de laiurface de la céramique_AlN et aux ioints de gniûs de celle - ci
favorise laformation du composé CnAlOf.
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IV.6. Liaisons céramo - métalliques formées à l'état solide.

Les assemblage-s enlne céramiques et alliages métalliques peuvent êlre
effectués sans intercaler un métal d'oppott entne les deux m*erinirx (soudage
diffusion ll47 - 148 - 149 - 150/, soudage par friction tlslrl) ou en interposant
entre les deux surfaces à relier un métal ré-actif vis - à - vis de ia céramique. CeLri
; ci ne subira pas la transformation solide liquide lprs de la formation de la
ionction (soudage diffusion llï2 - 153 - 154/, thermo"àmpnession /155 - 156/).
Des compqlements mécaniques particuliers liés à la structrire hique de
la.céramiqu9.(dimension du grih faible) et à l'o,rientalioa de drtalhs'plans
cristallograptiigg:t pg rapport à un a:re (direction de déformation) peuvent
permettrre de Éaliser des liaisons entre céramiques de différenles natures.t'esl le
cas de la superplasticité /l5B - 159/.

IV.6.1. Soudage diffusion.

.. Cqt" opération est éalisée par I'action simuhanee d'une conlrainte
aPPllquee sur hs interfaces de liaison et d'une ûemperature qui est êgale à 0,7 T1
([1 : temperature de fusion du mdériru ayant le point de fusiôn te pkts bas1.

- . L* paranètres de soudagc à considé.rer soat identiqtres à ccux qui ont été
pécises antériturement ($ il.4.f.1 daas le contexte du ioudage diffLsion des
alliages métalliqrcs.

céramiques (nrgosié, pollutions, présence d'orydes sur la surfacc méta[i{ue...).

- Contrainte appliquee.

- Tempérafire de diffusiotr-

- Temps de diffusion-

- atmosphère envhonnante pendaot le cycte thermique de diffusion

La conlrainte Perd ête apptiquee par pressage uûiôdal ou isostatique /158/.

D'un poin! de vue éactionnel après accommodation des snrfaces (fluag
de la surface métalli_qua coûtsct mécaiique), plusiurn ndures de réactions sont
possibles à l'inlerface céramique - métal-ei foncûon des malériaux mis en
pnésence.

- Evaporisalion - condensation

- Réaction chimique
(oxydo - rÉducton" Éaction d'échange ou d'addition) fi61t.

- Formalion d.9 go-mpose défini tl62len surface et urx ioints de grains
si une Phase liquide se fcme à la temperalure de souda[e diffusiôn ou



peûdatrt [e cycle thermique
(celle - ci migrc par capillarilé aux joints de grain)-

- Diffusion inkryrauulaire ou en volume.

Lors du soudage par friction, il apparait une phase liquide à l'interface du
métat de base, ce quli iermet ùne adhésion mecanique primare-dTo 11 mesure
ou le métal tiquide *tiofilto par capillarité dans les 

-pore1 
.de [a céramique

(l'adhésion Éactive est ensuite généree du fait des néactions chimiques ou aulres
qui se produisent à I'interface de liaison).

Un métal ou alliage métalliqræ est parfois dépose enlre [a surface métallique
et ta céranique afin i'amétioren h rêactivité aux interfaces de liaison et le
comporlement mecanique de la jonctioo'1163l.

lgs 6êcnnismes de diffusion à l'interface céramique I mé:lalimFliquent que
l'électroneriralité des cristaux ioniques constituant h téramique soil respectee.
La diffusion se produit pr deplaiement des atomes ou ions dans le réseau
cristallin La moËilité de3 Aomes ou des ions est liee à la conceuliralion en
défaûs (FRENCKEL, SOOCKLY) tlæt. La cinêtique des qécgismes de
fransport lêvaporatior- condensafidn) est fonction du c-oefficied de diffusion du
ret"i daûs la ceramique, de l'éneryiie de surface du substrat métallique,. du
volume des pmosites Oe ta ceraniqrie tl65t.Iæs mecanismes de diffusion dass
la céramique, pour nne gêométrie rineriqu" des porosités peuvent être explicites
au premier ordre par les relalions :

P.Mt/2
Q=c@ (2s2)

: quaotité de mêtat évaporé par unilê de srrrface GmQ
et unité de temps (s).

: pnession de vapeur salurante du métal.
: masse atomique du métal
: temperatrre f Kelvin).
: cooslaûle.

Læ temps de condensation Pour que te mecanisme d'êvaporation
condensalion se p,roduise p<xr ute monocouche est:

(2s3)

otT ll2
t =;T;ï'-iE

p : masse volrrmiqne dtr Eérat évapo,re.
a : paramètr',e rfliCulafo,e de la maille cristnlline du métal

a
P
M
T
c

oî
r -  

Q



La vitesse de remplissage du volume des porosités dans le volume de la
céramique par mécenisme de self diffusion est définie par I'expression:

dV 8 . I I .Da.N.y .A-a=T

V : volume des pores sphériques.
t : temps de diffusion
N : nombre d'Avogadro.
T : éneryie superficielle des porosités.
Ç) : volume alomique des especes diffusantes.
R : constanle des gaz parfaik.
T : temperatre (" kelvin).
D1 : coefficient de diffusion

Ea
Da = Doexp - Ef

(2s4)

(2ss)

Si on considère hs mecanismes d'évaporation - condensation à I'interface
céranique - métal la varialion de volume des porosites à l'interface liee au
lranspct d'un flux atomique s'exprime par la relation générale de
KRUCZTNSKI.

(2s6)

V : volume des porosités.
t : tempsdediffusion
A : surface d'évapcation ou de transporl de matière parflux atomique.
D
g)

T
N
R
T
r

dV _ 2AD arN
dt 12 RT

: coelficient de diffusion du métal dans la céramique"
: volume domique.
: energie de stnfece du métal
: nombre d'Avogadro.
: cooslatle des gaz pdaits.
: temperalure (" kelvin) de liaison
: rayondes poes.

La fqce molrice de diffusion est définie par le potentiel chimique. Celui - ci
est determine par la diffé.rence de rayon de courbure qui exis{e entre les
pmosités à la surface de la céramiqne et les defads de surface (rugqsité) du
métal de base situé à l'iderface de la ceramique. I-es conditions linites de

l'équation de KRUCâI'{SKI imposent le facteur tl - (#Jl avec (b - a) la

distance de diffusion

Si on considère la diffusion urperfrcietle du métal le flux atomique est
limité è un film mince de surface As snr une profondeur ug.lu à l'unité.
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La variation de volune des pores en foncton du temps s'exprime :

2QerDsINdv
a= 12 RT

{1 -#-J (257',tl

(2s8)

(261)

Q62)

épaisseu du film de diffusion.
côefficient de diffusion superficielle.

pans le contexte de la diffusion en volume du métal,la surface de diffusion
est considérée coûrme équivalente au rayon de courbure proche de l'interface.

dV 2QDVrN r
; .=T-  ( i -6-a)

Il existe une a.dre forme de diffusioû etr pÉsence d'une interface, la
diffusion le long de la jonction métallo - céraminue. La force molrice de
diffusion est doniee par Ë gradient du potentiel chimique le long de l'interface.
La présence de coïfraintes ésiduelles inlluence le potentiel chimique à
l'intdrface de liaison. La varialion de volume des porcs du fait de la présence
d'un métal d'apport à l'interface est donnee par la reldion :

dvi
Tt

dv\
Tt

30ADN b I  T .= --aç_ lpA-â--r) (2se)

(260)

ês i
Ds:

p : masse volumique du métal"
7 : énergie zuperficielle du mélal sur la céramique'

Si le mécanisme d'évaporation - condensalion s'effectue en surface ou eo
volume,la surface d'écharyè est considéree €aI" au rayon de courbure.

3QrDvN,  b  " t  L= -=5- @A-A-a

dVt, 3AeiDivN ,b
T=:-É_q

-1-1r
x l t

La p,rofondeur de diffusion est donnéc par la relalion :

x=JDt

D : cælÏhieil de diffusioa
t : temps dedilfusion"

La nature des Éactioas et des composes formés d.p.od de la stabilité
thernodynanique de ceux - cL donc de la naûne du couplg céranique/ métat Si
on 

"onsidère 
Ë couple SilNf I rlêlal116Él ou SiC I mâtalllfill,le nitrure et le

carbgre de silicium sont sotrvent deshbilisés pr les métaux Pollr former des



siliciures (Ni5Si, Ni3Si, NSSi3, NbSit par exemple).
est [ié à la solubitité du silicium dans le métal et à la

L'équilibre de la réaction
pression partielle d' azote

libérée lors de la réaction.

1/3Si3Na + 3Ni  -> NilSi + ?J3 Nz

ÀG = ÀGoR + RTLa t(.S| . Pzls (rue)l .:

A l'quilibre, [a pression de N2 est:

3 ÂGoR
PN2 = exp- i ftT- + Lnx)

x : concenlration du silicium dans le nickel

IV.6.e. thermocompression.

. Cette technique consiste à interposer enlre les deux matériaux à assembler
111gin!_nétaltiquedêformé plast(uehent à une température comprise enlre 0,5 -
0'9 T1 ([1 : temperature de fusion du nétat ou alliage formant le idinO.

Læ ioint initial peut se présenler sous différentes géométries :

- Torique, compmtant une sotilion de continuité et un recouvrement à ce
niveau Il est mis en forme à parth d'unfil llæt.

- Circulaire à sectioi hexagonale h6gt.

- Circulaire à section curée, rectangutaire, elliptique ll7Ûl.

La conlrainte de défæmdion ptastiqrre du joint peut êlre appliquee par
pressage uniadal ou isostatiqve ll7 ll.

IV.6.2.1. Paramètres de thermocompression.

z) compæition chim\æ &s ûtaux an a/Iiryes ûiliæs pn te ioinl
& tb-rmæompession

[:s métaux ou alliages formant le joint de thermocompression doivent êlle
éactifs vis - à - vis du substrat mC,tillique et de ta ccianique. Ils doivent
permettrre d'effectuer l'assemblage à une température inférieure â ta temperaure
de lrandcmation de phase de É céranique 1t".pa.aHn" de lransition'vitr"use
d'une vilrocéramique pæ exempb tlæù' si celle'- ci est irréversible et affecûe
certaines propriétés physiques dlu matériru.

(263)

(264}
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b) hession de vapew salwanle do'f//alg:iautsmanl le ioinl à Ia

te mçÉnt we d e t herm oc omPre s si on'

On distingue deux natures de métaux or-l alliages:

- Les métaux pour lesquels l'oryd. d- tt"bl9 (aluminium _",,alliug"t'
plomb...), il ne pourr" êLe teOuit peodant..,te cy1[e thermi-{ue de

in"À*lr-pression. T;;" 
".", 

l"r mecanismes d' évapoiati"i . _::+:nsation
ne participent pas à laformation de la ionclion. à I'interface céramique / ioint' La

pression de vapeur sattranûe ne doit pis être tIiP important''e à [a températr're de

liaison afin d'éviter ta formation d'ine corrche de calefaction à la surface du

i"t"L-cdt"- -.i .-pc"nerait res mécanismes d'adhésion de s'établir (adhésion

mécanique par frottement, adhésion éactve)-

- Les métaux préseûtart des orydes instables à la température de liaison ou

pendant le cycle tti"tttdd" fi"ito'o. L'un des mecanismes formant la liaison

;éo-iù liotnturt f" phe*mène d'ér'aporalion - condensalion (cuivrc, ttg9ol:

nickel zinc ...). Pour ees mftaux ou utti.g"t, [a pression de vapern salurant'e doit

êfre supérierÉ à 1Gt0 torr à la temperAure de liaison. La ffure n" 54 pÉsenÛe

les conrbes PgSl= t =t,1 pour différents métaux ou alliages pouvant êlre utilisés.TO

pour former le joint de tbermocompression -(IO : lempéralure de deformation

pt 
"tiqu" 

du join! T1: température de fusion du malériat).

Pvs (Torrs)

l0-u

. ̂ -3l0

rd
ro5

to0

-t
10 .
-10

l0_
-11

10

-7
l0

-8
t0

TTGURE 54
_T6

ConrbeRS=fTf
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c) Electropositiuilé du mélal ou alliage îormant le joint vis - à - uis
des éléments des subsûats.

Il faut éviter d'utiliser des métaux ou alliages susceptibles de former des
composés définis ou intermétalliques avec les matériaux à assembler, car cela
risque de fragiliser les jonctions aux interfaces de liaison. De par ailleurs, une
différence d'électropositivité lrop importante enLne leç maériaux favo'rise les
phénomèoes de corrosion (formaton de couples éleclrochimiques). En effet,
deux éléments pésentant une différence d'éleclroposivité importante enlre eux
formeroat facilement des composés définis, et la différence imporlante de
poêntiel entie ces éléments favorisera les 6!çanis6ss de corrosion
électrochimique.

d) Contninte de déîqmalion du joinl - vitesæ d'application de Ia
chage de délumation.

La contrainte de déformalion du joint est definie comme étaût te rappod de
la force uniaxiale apptiquee (thermocompression unia:riale) à I'quilibre sur la
surfæe apparente de contact après déformalion du joint Pour un joint de forme
torique, la contrainte de déf<rmation est donoee par la relalion :

(26s)
F6

od = R45

F6 : force appliquee.
d6 : diamèlre moyen du joint (il est égal au diamètre moyen du joint

ûoriqæ avant déformation).
b : laryern apparente de contact du joint déformé.

I-a conûrainte de défmmalion devant êlre appliquée dépend de la naûre et
des caractéristiques métalluryiques du métal ou alliage formanr le joinl" de la
géométrie de celui - ci et de la stabilité thermodynamique de l'oryde forné sur le
métal d'apport constituant le joint de thermocomprcssion

En effeÇ les o:rydes métalliques_sont en général plus volumineux que les
métaux urr lesquels ils se formenl Iæ coefficient d'expansioa de la couche
d'o:ryde Mo (y = volume mole (M0) / volune atome - gramne M) est plus
graûd que 1. C-eci a porn cons{uenoe la mise en compression de la couche
d'oxyde métallique, le subslrat métallique êtant en tension It exisle des
contraintes rÉsiduelles dnns la couche d'o:ryde, inhérentes à la croissance du fîlm
d'oxyde l* {L sa fmmalion sw le mélal En pnemière approximation, on perd
estiner que l'intensité des conlraintes es{ proportionnelle au coettiôienr
d'expansion de la couche d'oxyde nTA. Lorsque l'on applique ule contrainte
mecanique sur un malériau, il se produit pour une valeur critique de la contrainûe
tm rcsidrrcflcs de {a@ par
défmmdion pl*tiqgu {u film_d'o:ryde ou du métal suppod, soit par fissuration
de la couche d'oxyde.-De ce faiÇ la contrahle de deformation plaitique du foint
sera relativement iaitte pour les mélaux dont les o*yO"r fotioat-ie-sont pas
stables thernodynamiquement (réduction thermique ou par l'hydrogèo.) 

"t



Dermettaût une ionction par les phénomènes d'évaporaton - condensation (une
àontrainte de qûetques MPa sera suffisante). La conlrainte de déformation est
comprise 

"ottu' 
l0 it 100 MPa pour les métaux à oxydes-$able1 (aluminium,

otomb...). L'application de cette contrainte et la vitesse de déformation rapide du

ioint peimetteiri de provoquer la rupture de [a couche d'oxyde et d9 créer des

"it"s 

âctifs de métal pur qui seront favorables aux réactions formant la [aison à

l'interface céramique / joint.

I-es paramèlles conlrainte - vitesse de déformation,. température jouent un
rôle imfortant sur te compo'rlement métallurgique .{u. joint de
thermocoirpression. La deformation plastique s'effectue Pa-r le déplæement des
dislocafioni contenues dans les polycristaux selon des mécenismes de
glissement ou de montée si ceux - ci possèdent au moins.9i"g tlt$mes de
Ëlissement Au cours de la deformalion plastique, la densité de dislocalions
iugmente. Si la vitesse de defo'rmation-est grande,.la mobilité des dislocations
deiient faible par rapport à la vitesse de déformation, ge qui se lrlduit Par u_n
aûcrage des dislocatiôns, la relaxalion de celles - ci-n'ayanl-PT.q temps de
s'effd-tner. La contrainte d'écoulement (o6) du métal formant le joint augmenÛe

lonsqne la vitesse de défmmation plastique croil Une relation contraint,e - vitesse
de cieformation pour un égine stationnaire est proposé par SELI-ARS et
TECART.

da
a= Bçq (sh c o)n (266>

c et n sont des constantes indépendantes de la tempérafure.

L'expression tend vem une loi paraboltqg" pow les faibles contraintes et
vers une lôi exponentielle pour les fonles conlraintres.

L'analyse de la Épartilion de la contrainÛe apP.liquee' 19f de la
défornalion pksfique du loint, mcnlrre l'exislence de lrois zones. La loi de
comporlement meciniqtre du néIal formant le joint (contrainte d'écoulement oo
= Re'limiæ élastique), [e coefficient de frottement à I'inlerface entre les malérirux
mis en contact (éhi - ci depend de la nattre des malériau! de la rugosité des
surfaces, de ['état physico 

-- 
chimique de celles - ci) idluencent l'adhésion

mecanique du iointkn ta surface de la céramique et du subs{rat métallique. La
distribuiion deia conlrainle appliquee sur les matériaux perI êlre déferminee par
la méthode des lranches (technique aPPllquee Pow le natrigage, le forgeage).
L'applicdion de celle modêlisation impose de poser les conditions :

- La charge appliqtree à uoe lranche Ésulte des conlrainûes internes et du
cisaillenent Gsu du frotlement d'interface mêtal / ceramiqrre et nétat /
métal (la céranique et le substrat métallique sont considérÉs purement
élastique pendant la thermocomp'ression).

- I-es cootraintes principahs sont constantes dans une lranche.

- La deformdion est homogène dans tout le volume.



- Le volume du loint reste constant lors de la déformaton (Soho = Soha).

Ceci implique que [a somne des vitesses de déformation soit nulle :

I
Ç'i j  

- o)
t

Cetle méthode peut êtrre appliquee quelle que soit la géométrie initiale du
joint de thermocompression. Sfôn éoosidère urfoint torique, la épartition des
contraintes planes de ddmmalion et les différentes zotes formées sont
pésentées (fryure n" 55).

en aluminium

zone II
zone III

llétal d'apport en aluminium en court
de déformation Plastique

Vitrocérarnique

Substrat en Vitrocéramique
t";tttt-/!-] - --- _-.rl

Figure 55

Distribution des conlrainûes bia:riales
de déformation du joint de thermocompression.
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On distingue lrois zoûes:

- Une zone de frottemert'coulombien (zone I).

- Une zone d'adhésionpar frotlement de couche limite (zone II).

-Zonede pnession hydrostatique (zone III). ';:

La conlrainûe moyeure de déformation se décompose e-n uû.: ggntrainte
normale à la surface- de liaison (ry), en uûe conlrainte longitudinale de

compression (orJ et uûe coûtrainte-de cisaillement rxy gênrêtêæ Par les

mécanismes de frotûement qui se produisent aux interfaces cle liaison

L'équilibre des conlraintes selon I'axe (x) des contraintes longitudinales
s'exprine pr la relation :

[e.  - (ax-dq)]h + 2r*rdx = 0 (267)

La relalion enlre la contrainte normale ay etlaconlrainte ft est donnee par

le critère de VON MISES ou d'énergie de déformation, Pour les conditions de
distribrnion des conlrainûes prenant-en comptre la contraisle d'écoulement du
matériau formant le joint sous une charge uniaxiale-

2
oe,-aï=6 oo=O:r+P

P: la conlrainte appliquee sur le ioinl

La épartition des conlraintes, pour les différenles zones formees lors de la
compressiôn du loint est déterminee à partir de ces deux équations-

-Zore, de frdlerent de COULOMB (zone I).

ayr =**n É"FI (26e)-

(27o)Txf = lloy

p : coellicieût de frotûement enlre les malerianx en présence.

- Zored'dlÉsion (zone II, froilement de couche linite).

oylI
2p(xU - x),

+--T-I Q7t)-

(268)

=# tl
Og

=rnu=æTxy

t93
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7)ry = Tmor ,*, (274\

La conlraint,e de cisaillement décroit linéairement. Cette zone conespond
p_ratiquemenl_à la zone de contact initial. De ce fait, si il existe une couche
d'oryde stable sur la surface du joint la densité d'oryde est plus importante
dans cette zote-

La conlrainte moyeûne de déformation à appliquer est donnée par la
relation:

- Zone de pression bydrostatique (zone III).

oo .*2" - f,.oylll = oytt + Eæ ( ,k )

ou = i*# rr+.1n. ae + p@ + 2p)l

bbx=u, : x

1)@=(*_

(273)

(27s}.

(276)
L.t2v

2p

Ceue relation est à peu pres linêah,e pour des valenrs de coefficient de
frotlement supérieurs à 0,25.

La largeur de la znnel est déterminee à parth de la relntion defrnissant ry1.Si r = P, oï -) 7mu = ool'13 en considérant q* l" frottement aux interfaces est
identigue sur totde la surface de coutact. La valeu relative de la large'r de la
zone I pow x = :q est doanée par la relalion :

lq,zv bt2 -  x-T = 
-- (277,

[æs valenrs e:rpérimentales deteminees porrr différents couples monlrent
qT F lTg* de la zone I vaut 0,65-h en moylnne tl73t et celle &e laàne 11I
1,3 -+ La -larye'r eoy-eooi de la zone 

-d'adhésion 
(zone II) obserrree

expérimentalement est egale à:

brr = bc - 1,3h

bç : largeur de la zone d'adhésion
bc : largeur de contact du joint
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Il existe une relalion enlre la lmgeur apparente de contact du joinl (b6), ia
b"

largeur de la zone d'adhésion, le rqpport rle deforma{ion 1f ct la contrainte de

rupture de la liaison (figures û" 56 - 57)-

FIGURI 56
Relaton enûe lazaned'adhêsion et le rapportf

pour une liaison aluminium - silice fondue ll1!.

2(xb-xc)/h
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d e l d t = Z à 8 s  I

NGURE 5?

conlrainte de rupt're pour une sofiicitarion en rraction

en fonction du rapporr * oo* une liaison AI / Alzor fity.

Nous monlrons experimentalement que l'étarchéité et la conlrainte de

rupture de la jonction sont faibles lorsque*. n. Iæs propriétés mécaniques de

la liaison sont murimales lorsqu" f = 15. Celles - ci peuvent être influencées de
t: q*" du palierlhermique sous_ conlrainte, à la tenperalure de déformalion
ptastique du métal-d'appF- e-n fonction de la naure des éactons qui se
qroduisent à l'inlerf-ace i:,"t d'aqpmt / céramique et des phases formées au
niveau de cetie interface (phases sfiielles ...;. 

r

Q Inflææe & Ia temfufiae.

La déformalion Ptastique du mélal d'appct constituant le joint de
thermocompression (teinpériture : 0,5 Tt s To-s 0,9 T0 s'effdrue par
déplacement des dislocarions. *r . -6cenfsmes pouvant êhe mis uo juu
Glissement - montee) sont des mécanismes thermoaôtivités. Its sont égis p., t"
loi d'ARRIIEMUS. 

-

8=€oexp.-W

t %

Q7e)



=f+

(280)

êo et ÀG sont des fonctions de la conlrainte et de la température. On relie la
contrainte de déformalion plastique du joint, la vitesse de deformalion et [a
température Tp par l'expression: 

-

# = ce exp. - o (shcan

8=Ln(l  +A) ;  A=Ï#

ho : épaisseur initiale du ioiat.
h : épaisseurfinate du jôint.

C' q, n sont indépendaats de la l,empéralure. L'éneryie d'actvation Q est
déterminée en {raçant lei courbes:

Ln€ (o = cte)

ou: L1(shao; = (e = ct9.f+
L'eJfel de .Ia inGrrrient sur la cinétique de éaction aux

interfaces.ioint / céramique et substral métallique / joirt si un--u"*ir-"
r-eagtionnel est possible thernodynamiquement pôt t b toupte .ofuiAere mé13l
de base / joint /ôeramrque.

La consolidation du métal formant le joint, issue de la déformation
plastique, est-compensée par 19 mécanisme Ae rtris-tatisaton secondaire qui se
produil sous l'effet de la æmpérarrre (0,5 - 0,9 T1) et de la duée du maintien à
cette tempéralure.

,,.--_L.-r_,tem.peratrrre de déformation doit être inférieure à Ia temperature
d'êquicohésion afin d'éviter une décohésion interyranulaire dans b àaÉriau
constituanl le joint de thermocompression 

v

Q Temps & maint*n sow conffi à la temfutue & &fqmation.

L'idluence de la dttree du maintien sous conlrainte à la ûempérature de
5_g{:1,q,!*q*.oy !q4 estfoocrion de ta.ioériq* o" r" 6rù qui seproduit aux interfaces ioint/ceramique, ioint substrat méta[ique.

Si il exisle uniquement une adhésion mécaaique, une durée de maintien très
courte sera sr-ffisante (sous la contrainte et à la ten|érature de defqmation) ponr
:*ql-ioïBi" d'adhésion maximale- par contact,fe æmps de palier tnutfoiquu
a lD solls oD Peut êlre compris enlæ l-minute et plusieurs-heurei. En gércral, Ia
gontrainte d".-ryPl,n de Ia liaison croil lmsque te tenps de maintien aigmente à'Ip sous oD ll7!. Toutefois si il existe la fdmation cfe phase de type rii*n" a

ty,



l'interface de la céramique, ceci fragilise la liaison et peut favoriser la diminufisa
de la conlrainte de rupttre en fonction de la dunêe àu mainten a i''rous 0D.
Çecj esl lié à. l'épaisseur de la couche -{e. phase spinelle qui nugmelte avec Iaduree du palier. La. fragilisation de la liaison est à'autant'plus ï.poJ*t" qu.
cette couche est épaisse.

g) InIluence de Ia nryositê des sufæes de liaisoa.

La rugosité des surfaces des subslrats métalliques modifie le processus de
{gformatioo-{u jgi"l métallique. Au cours de la defïrmario" pr*ti[u"lu métatO'1RPCI* celui - ci s'anqe dans les interstices généés par les dp!t1â;e st'faceet bouche celles - ci. De ce fait, b.luç 01 l.oint âimio* Ë".lem*t ce quienlraine une diminution des siles actifs d! métal p,rr fotme p* i" ôt,r* de lacouche d'oxyde prese$e sur la surface du méiat O'.ffofr. f-"r rfi""es decontact aluminiumf*/ interface de liaison soni plus faibiôs. Ii ;-.tÉ;;s zooeslibres dtns.lesqu".SJ. 

B"og par frottement d" p"ut pr" r'.n".iuu". Il existeuoe 4hi.sr9n_slguatg du ioiot, mais l'étancËéiÉ'à l,hélium n,est pasreproductble. Celle - 
"i l. 

peu! êlre obtenue que pour des défauts maximum derugosité pésentant une dimension inférieure à'30 iû"

Certains auteurs ll74l monlnent qu'il est possible d'obtenh des liaisonsétanches de façon.re.prodrrclibles sur uie surfacie granuleuse 
""* 

;;; alumine(c) en.utitisant un join-t eg aluminium 45, plomb tilst, indium 
"" 

r"i"t""ant laconlrainle moyetrne de ddormatiol ,{u iôiil à la temperargne O" æfoo-arioo
pendant trede miflrtes. U 9s parfois iécessairc Oe O6terniner ù-O*C" Oumaintien sous contrainte,à la Gmperatnre de deformdg" p* e1.tÀug" .ofonction de la rugo-sité des surfaces de liaison I'adnesion--Jurf".t*
pr€férentiellement sur le sommet des defauts. tÆs defarrts pi*-a1*éJ sont encompression alors _que les défruts de plus faible altfudô sont-sollicirés entraction- D"- ?lt aillzurs,_il peul exisËr une possibilrc ou *ro"tio" desconlraintes ésiduellgs Par fluage_du ioinr en foncton de la toi de c-àmporrenent
m-Tamqlre du métal d'apport. Iæs défauts de rugosité p"u.ruoi puf,*u", ."phénomène

La limite du rapport de déformalio" * = 9 nécessaire pour obtenir
I'adhésion du métal .d'.qPgtt deformé fixe les limites- d'irégularités du joint
thermocompressé et des défurts de rugosité. Elles soor donnàs"par 

-ËLi.rioo 
,

Hnur=B-q*

Hmax
hm
b

(281)

: épaisseur ma:rimum du joint.
: épaissern minimum du joint
: laqgeur du loint correspondant à la zone de contact d'épaisseur
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h) Influence de Ia nalrre de I'almasphèrc el de la dissoluion des gaz
dans les matériaux.

La conkainte de rupture des interfaces de liaison est fonction de l'énergie
d'adhésion du mêtal d'apport constituant le joint et des composés formés aux
interfaces. La nature des réactions pouvant se produire est fonction des
conditions thermodyaamiques (P, T), de l'état physico-- chimique des surfaces,
des phénomènes d'adsorpton et de dissolution des gaz. de l'atmosphère
environnanûe. On observe des éactions pévisibles d'un point de vue
thermodynamique.

On peut distinguer deux natures de réactions en fonction de l'atmosphère
lt76 - r77 - r1U :

- Les Éactions donnant lieu à la formation de composés définis ou de
solution solide ll79l.

- I-es Éactions d'oxydo - réduction, d'êchange ou d'addition céant des
onydes mixtes ou phases spinelles.

La formalion de phases Ebdes enlrre le métal d'apport et la céramique n'est
pas la seule possibilité de éaction On observe souvent la formalion d'un oxyde
sur le metal c'est le cas des couples niobium / aftrmine, tantale / alumine pour
l"q*l il se forme l'o4yde Ta$S qui éagit avec I'aftrmine pour donner la phase
spinelle Ta Atx0y.

L'orygène nécessaire à la éacton et à la formation de I'o:ryde peut êlre
issu de l'atmosphère environnan e, d'alomes d'o:rygène adsorbés sur la surface
ou dissous dans les malériaux.

La pésence d'orygène dans I'al^mosphère est (res importante pour les
couples comportant des nétaux dont l'oxyde est instable (Cu, Pt, NL Àu, Pcl,
Ad. Un recuit du subsFat mêtallique, qui sera en contact avec la céramique, en
milieu oxydant Éalisé péalablement à l'operation de liaison peut augmenter
considerablement lacontrainte de ruptrrre de la jonction (couple Cu / Ah0l, Àg /
AlZ0l Au / Aleo3). L'adhésion du mêtal snr la céramique peut devenh nulle
lorsqrrc la concentration en orygène daos l'atmosphère envhonnante passe de
quelques centaines de ppm à quelques dizaines du pp- /18ry - couple Ag /
Alf0f. Si la concenFation en o:rygène est trop faible, l'oxyde formé dans les
conditions thermodynamiques se dissocie thsrmiquement pendant le cycle
thermique (diagranne ELIINGHAM - RICHÀRDSON). Une cerlaine quantité
d'orygène se dissout arx joints de grai$ du subgrat métallique ou du métal
d'appct et ne participe plus à la formdion des compoÉs.

Plusieurs ruteurs prÉfisent que les données thermodynamiqnes des métrux
massifs ne peuvent pas être considérées pour les Éactions de surface /l8l -
l8///. Il est nécessaire de prendre en comple les énergies de surfaces. La
formdion d'un oxyde sur les premières couches atomiques de la srnface est
definie par la relation :
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ÀG(sJ

v

= ÂGNl + (rtr/O + ?O/V - ï1x1r,l) (282',1

volume molaire.
épaisseur de la couche d'oxYde.
v-ariation d'enthalpie libre lors de la formation de l'oryde
éneryies de surface et d'interface (oryde. vaPeur, métal)-

f)ens le cas des métaux nobles, la êmperature de décomposition des
o:rydes dans I'oxygène à la pression d'une ahbsphère dépend de leur éneryie
de formaton (tabhau )(V).

v
e

e
ÀGffl
I

TABIJAU XV

Eneryie de formation ef ûemperature de dissociation d'oxydes de métaux nobles
llsr - ruu.

C-es oxydes se dissocient à une température inférieure à la temperalure de
Iiaison ou dé dêformation plastique du métal d'apporL L'oxyde de.platine est
instabte à une temperature iiferieùre à 500"C sousune alnosPh&e d'air, mais il
existe sur le .ur"i de base pour des êpaissenrs porrvant arieinOre 50 A enlre
500"C et 9ffi"C en atmosphère o:rydante. L'enthalpie libre de fmmation des
orydes de métauxnobles est pésentee ftgue n'58.

Temperature. de dissolution
pour une pression d'atmosPhère

de 1 almosphère

ÀGf

Kj  .mol I

O:rydes
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TTGURE 58

Enthalpie libre de formation des métaux nobles.

L'auteur DE BRTIIN émet fhypothèse que l'éneryie d'interface des métaux
nobles en contact avec les ceramiqnes de type o:ryde (AltOl MgO, 2102...) est
reliée à l'énergie de formalion de loxyde qui croit au fnr et à mesnre que
l'épaissenr de la couche d'oxyde diminue (fgure n' 59).

1200 T"C

4 / SAu+ 02 -=+ 2 / It Au203

4Ag+OZ -+ 24920

I't+02-| P1g2

nl



a Gi'( Kjlmore )

Ag / Atzo3

AJ?03 \

\

Aa / N20J

PL/

e(À)

TTGURI 59
variation e {""t.rgf ribre de formation des oxydes de métaux nobresen fonction de i'épais**d';*yd" ;";;;ii[e sur'alumine.

- -Ptusierm orydes- mbdes ont 
$d,:o évidggce par-ditfraction X ap,res

ffi:" 
à haute ténpaat'reiiro'ooîct.,ri;;Ë, et des oxydes (rabhau



Couple TemSraturc
dc réaction

crc)

Atmosphère hoduit de
râction

Slruclurc
cristallinc

Tcmpératurc
de dissociation

CI'c)

BaO- PtO2 t050 - 1030 arf esRzQ .hcxagond 1050

ZnO- PtO2 5æ - t6æ ut Zn2Pto4 spindlc 830

MgO- PtO2 500- 1600 etr M92Pto4 spinellc

cdo- Pto2 5(n - r6m arr Cd2PtOa spinelle 840

C8O - PtO2 gn- t3m atf CaFlO5, cubique t(xn

CaO- PlO2 8m - 1300 arr CrPtO4 cubiquc ræt

TABITAU XVI

Orydes ternaires obserrrés par diffraction X et conditions de formation
d'âpres les auteurs SIEGEL, Mc DANIEL, HENDERSON, SHEER.

La nalure des réactioff; est du type :

Mx0y + Mz0y
3BaO + 2PtOr
27Â,O + R 02
2Mg0 + Pt0z
2Cd0 + Pt02
2CaO + Pt 0t
4Ca0 + Pt0e

_> Mx Mz 0y
Bar Rz 0r

-> ZnZPtOq
-> Mgr Pr 0r
-> cda Pt 0q
-> cal Pt 0r

Car Pt 0O

thermocompression sur la céramique du type d'oryde, il existe des impurelés
qui peuveni présenter une affinité ptus importante pour I'oxygène que d'autres
éiéments, ce Qui augmenûe la ésistince mécanique de la liaison (impuretes telles
que Cu et Ag dans-l'or, Li, Be, AL Zr dans le èuivre, Mg et $g dans le nickel).
Un recuit effectué, avaût thermocompression, peut engendrer une _ségrégation
superficielle des éléments d'additioni plus orydabtes, ce qui est favorable à
Iaugmentation de l'éneryie d'adhésioi et de-la ésistance mecaaique de la
jonction.



Toutefois, il est possible d'obtenir une liaison par thermocompression entre
céramique de type oryde et des métaux nobles sous almosphère réductrice (Na +
H2) ou sous vide. Daas ce cas, iI se produit une réduction du caLion de ta
céraminue. I-a formation de composés définis à haute température, en présence
d'hydrogène diminue la chaleur de réaction, ce qui facilite la éaction et la rend
possible (tableau )fffD.
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Céramique Température

("c)

Composé formé

TiO2 1200 Pj3ri

AIZOr 1300 Pd2AI

AtZOg 1300 PdTAIZ

AIZOI 1300 PdAI

AIZOI 12ffi Ft3Ti

AIzol 15m PtZAtg

AlzOg 1250 PTSAIE

AIZOI t2æ Pt3AI

Mgo 1 100 PtlMg

Mgo 1100 RzMg

Yzol 1200 RsY

TABIIAU XUI

Formation de composes définis avec les métaux nobles



AIill + 6Pt + 3He -> 2pr3AI + 3H20

Les composés Pt5Y ou Pt3Y sont identifiés pour des couple s Hzstabilisé
avec Y203 / platine, assemblés par thermocompression et portés à 1400.c
pendant 670 heures dans l,at ll7gl.

L.::pa.ru*e monlrre l'évolution de la contrainte de rupture de la liaisonpour différents couples en fonction de l'æ-orphèru, ou t"ï^peia*" et dutemqs de mainten dans les conditions d'atmo'sphère et de temperature, soit
f:*{lopération d'assemblagg, sgir apes liriJ;î'analyse de i,influence deI al"mosPhere environnante lors de la thermocompression doit êlre effectuéc enconsidérant l'état de surface de ra céramique /tgr'(r"biu"u xtÆrl).

Les éactions sont de la forme :

AIa0l + 6 Pr -> 2m3AJ + 3f2Ùt

M



Couple Tcmpérature de
thermocompression

(rD'c)

Contrainle dc
déformation

du joint

o6 (MPa)

Atmosphètc Etat de surfacc Contraintc dc
rupturc

op(Mna)

Zro./lAV
Nimonic
80A

610 r2â vidc

l0 6 ton

sablagc
polissagc

l 3
30

rc/Nt
Nimonic
80A

6t0 12,5 vftlc
l0-2 torr

rcclification l7,5

7ro/Nl
Nimonic
æ A

610 r25 A t - H Z

90-  t0
t torr

seblage
polissagc

67
88

Siabn/AU
Nimonic
8DA

610 12,5 vidc

lo6ton

srblagc
rcctificdion
mlissrpc

8
42
58

Sidon/AU
Nimonic
g lA

610 12,5 vidc

l0 2 torr

rcctifiqtion v)

Siidon AU
Nhonic
g,A

6lo r2F Ar-HZ
90-  lo
I lorr

sebleç
polisslgc

76
82

si3Ny'Ar/
Nirnonic
80A

6to r2É. vidc

t0-6 torr

sablqc
polissqc

2
35

si3Ny'Au
Nimonic
æ A

610 r25 Yi&

lo2 torr

rcc'tiEcdbn l'8

$lNc
Ninonic
gtA

610 12,5 A t - H Z

90- r0
I torr

srblegc
polisegc

214

r2

TABIIAU XWI

Influence de l'atmosphère de liaison et de la rugosité de snrface de la céramique
sur la contrainte de rupture /183/.
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læs ésultals pésentés dans ce tableau mon{ren1 que pour les couples
considéés, la contrainte de rupture augmeute en général lorsque la rugosité de la
surface de la çllamique diminue et si la liaison est réalisée ou sollicitée dans une
atmosphère réductrice (Ar - He, 90 - 10 P = I Torr).

Des résultats obtenus avec les métaux nobles (R, Au, Ag) montrrent que la
conlrainte de rupture évolue en fonction de la nature deJ'atmosphère et du lemps
de maintien llf3Hrl pour une température précise (figure û" 60) de sollicitatiôn
(tableau XIX /1840.

TTGURE 60

Couple Pt/AtzQ ll84.

MPa)

m



Coolrainte de ruPture
pour une sollicitation

en cisaillement

op (MPa)

AtmosphèreDuree
d'exposition

(H)

Température
d'exposition

Ëc)

52,2
55

69,2
?5,6

ar
air
air
H2

4
24
100
4

1050
1050
1050
1050

TABI,EAU XD(

Influence de l'atmosphère et du Ûemps d'elpgsition
,* U 

"àoft"i"tu 
de ruptuie pour le couple Au / AI2O 3 llg.

N. ?. Conclusion.

Iæs différentes ûechniques d'assemblage, par fasage' 1oy$age diffusion et

tn r.*"Àp*rsion, enlre irne céraniquf 1-* attiage métallique qui ont été

ÀJyra". (ôertaines seront experimentees $ IV.8) monlrent que:

lt) pur Ie bzsrye: L-un des paramèlres péponderant est la mouillabiliÛe

du méÉl d.apport sur% surface de l1a cÉranique. eïi est lié à la différence de

cm"1a 
"niilq*q,ri "*irtu 

gnrre les cer-ami{ues $ tes- alliages- métalliques du

iJJ" h na'reà"r û"iro* chimiques qui assureat la cohésion de ces matériaux

?e riif. Læs factenrs défrnissant 
-la 

mouillabilitê d'un mêtal liquide sw une

:Ë#fi;;;iid""riques à ceux prÉsentés dans le conrexê du brasage des

.tli.ges nétalliques.

La mouillabilité, Iéneryie d'adhesiou qui sont en relalion avec les énergies

o"*"tôer d'interf; peuient être anéliorées en modifiant la nature physicg -

;hird* de la t*f* âe h céramique par des.*pgtt métalliques or1 Par des

;i.dffi o*4f."oy'ï.*5,1"*::g:ï":;li"*T#*:";
;o.f,11,ffilé a, .Cr"t d'appct ltquidu 

-srrr.- 
[a céramiqræ. 16'-..S" P-ar

reUrurAi"n directe, brasageËtif, br-asage-reactif, b'rasage 
"yotiq.T 

dgt)' !a
nal're physic,o -.Éi.oiq,tJde ta sgrfacj, bs ségégations de certai$ êléments

;f, 
"'o-it"ou, 

dans Ë naal d'apport ou sn -la surface de la céramique,

;"dfrt""t i" rouiU"tilité du métal ôrapport liquide -su1 la cérzmiqye. Celle - ci

"J 
**iùÈ a t" nature et valeur de dprtssion putielle -d"t g*-I-ç réactions

;;*t ; produire enlre le métal d apport ôu le substrat métallique et la

[ér.;q";-oâp""O"rt de la Éactvité rheàooynamique des surfaces pour les



matériaux considérés et de la nalure de I'atmosphère. On distingue les éactions :

- Echange.

- Addirion.

- Oxydo - réduction.

- Evaporaton - condensation.

- 
f9-ntage sur les chaînes pendantes, liaisons sur des lacunes ou autres
défauts situes à la surface (marche, terrasse).

- Liaisons de vAN DER \MAALS ou du type étectrostatique.

Iæ métal d'apport doit aussi permettre les Éactions et mécanismes qui se
groduisent à la surlace du métal d9 base ($ U1 tors de ta formation du'joint
brasé. Les effets de ta dissoluton du métal a" u.r" cans re .tù ddport, des
|égrcgations chimiques daas le joint brasé de certains éléments d'addition issus
du métal de base- ou du mCtat d'apport puuo"ot modifier les réactons à
l'interface de ta.céramiqne du fait di l'.ffioite chimique existaate enlrre les
différents éléments en p,Ésence (ions ou atomes issus de'h 

"er.miqùu 
7 ,ro..,

métalliques).

- B) Pqy Ie sotdlrye ffilusion: Il existe des réactions de diffusion du
.118f -'lLliSue dans-ia cframiqgc en volume * 

"u* 
joints de grains. nes

Hq$_"f de liaison coûrme le soudage par fricton (ceramique / mrrif donnenr
|reu a la l-ormation d'une phase liquidè à I'interface ei favorifont 1ss 6écanismes
de diffusiou d'évaporatioï - cond"n alion.

- C) Potr Ia thetmæomptession : Il existe une adhésion primaire
mecaniEre, enhe le métal o'appô{ à r'état solide et la céramique, qui dproduit
par frotle-ment (conlrainte di cisaillement de COLJLOMB, cisaillement des
:-oSTt limites) lms de la dé,formation plastique du métal d'apporl constituant le
loint de thermocompression- Læs éactions p:ouvant se prodi'ire apres mise en
f"P: du ioint et peineuant une adhésion re'active d,épendent de la éactivité du
metal d'TPort vis - à -vis des matériaux de base (éiaporarion - condensation,
olrydo *ûluction" pontage sur des chaines pendantei, liaisons sur des dêfauts de
surfaces...). c-elle !*hii* T différencie oï rouoÇ ciffuriorp.t Ëf.ir qu'une
S.:T9:,o qldq* $ir-melal d'apporr esr Éalisee â une reripararure iui sestlue dans Ie domaine du flgaSe restanratioa Le choix du métal,i'"pp*t và erre
lié à la nature des malériau-x à assembt*, 

"* 
;;nditions de sollicitations

Yltr:"l:! (99ntrainçs, tem_lÉrattre, armorpnerl. Dffé*"G couples peuvenr
être realisés (figrne n.6l /lg:S0.
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Cu et alliages
Superalliages
Zr et alliages
Ti et alliages

fontes

Verres
Vilrocéramique
(Zérodur)

Ceramiques oon o:ryde
SiC, SilNr, sialon,
BqC, AIN

TTGURE 6I

couples céramique / métal formés par thermocompression.

il peut ête parfois intéressant de metlre en oeuvre cette mêthode

d'assemblage po* Ë.iË ;;;-lt.tJ* 
"tt* .dg.g"t métaltiques' bien qu'il

exisle d'autnes t""h"iq""r c" r"re.g" iadgstrietles- (f.I.G-, M.I'G.' M'A'G"

faisceaux d'éleclrons, faisceaux laser, brasage)'

Ptusier.lrs applications indusfrielles d'assemblage céramo -métallique par

thermocompressioh existent actuellement :

- Fab,rication de tubes électroniques.

- Fab'rication de capteur à o:rygène llEd'

- assemblage d'électrodes de gyromèlre laser sur bloc optique en

vitrocÉrrnique /187 - 188/.

- Fab'rication de subslrats élec lroniques hyperfréquenccs'

CÆlle lisle n'est pas exhauslive, d'rubes
envisageables dnns 

- 
diffêrentes induslries

aÉronautiquc automobile..).

Auiourd'hul la thcrmocompression Paf Pressage uniaxiat est plus souvent

utilisée, ceci arXorise de Éâtiser des liaisoas uniquement sur des PlTs',mais la

mise en oeurne d;p*tt.g" isoSatiqne Peut Perfuflfe d'envisagerdes liaisons

po'r différenrer ge[J,rË. îa][ à*i tous les cas n&:essaire d'adapter les

"oûÀdg5 

pia*iÀ *r".tfo.f la configuration de la surface de liaison'

Éalisatioas industrieltes sonr
(électronique, aérosPatial'



IV.B. Résultats expérimentaux.

Iv.B.l. Brasage sous vide réaetif entre eéramiques et alriages
métalliques.

IV.B.l.1. Matériaux utilisés.

a) céreniqraes (fournisseur céramiques et composites).

Nitrure de silicium (p Si3Na), carbure de silicium (É _ SiC orydé ou non),zircone - alumine (Z'o2 + Ah0r). Lcs caracréristiques physiq*, 
"i 

*e"*iqu",sont pnésentees p-lanche 30. La nq.oe des phasei pésentes dans chacune descéramiques a éré dérerminee par diffracrion x (*d.fi"d;;;;Ë")]"*

b),Suâslrats ûtalliqrcs.

Acier inorydable marrensitique de nuaûce z3o cr3.

Des tôles en titane' en zirconium, en zircatoy presentant différentes text'resp*- .Ephus"-. "t recuir onr êtê, urilisées, irii o'*.ry*r-J'ifrt"ou del'orientation preférentielte des plans et directio* .ri.t ti"gF.p'hiî;;, sur lecomporlement ^ï*iqp-et bskactions à iiot"rrr". joint brasé / tôle. Nousdistinguons les métaux de base lamines suivants : 
_-

Titane T 35 - pôle tranwersat
Titane - pôIe cenlral
Zirconium - pôle lransversal
Zirconium - pôle central
Zfucaloy - pôle central
Zircaloy - pôte transversal

Les propriétés physiques et pfoTrqg9. de ces rnetaux ou afliages sonrprésentés planche l1- lgt rg,n t de,pjbii[urrr*ii. textnre des tôles-avanr etaprès recuit sont pésentées pour les différentes tôbs fhnche rz.

c) Mêtaux d'apryt.

Iæs mâaut--a-lpf-t sont dT- atliages ternahes reactifs (fournisse'rwES@ ou DEGU9SO Ag - Cu 
_T:-:y_ t"rq*Ëh composirioà chimique,les caractéristiques physiquei et mécaniqtæs sont ôonsignees planche 33.

IV.8.l.?. Preparation des zurfaees.

a) Cûzmiqæ*

Toutes les ceramiques sont dégraissees selon différents lraitement desurfaces.
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- Dégraissage dans un solvanl chlorr4 (FrÉoa I.U.C.) avec agitation
ufirisoniq[e pendant cinq ninutes" à latempérature ambiante.

- Dégraissage chimique a\rcc les conditions :

Compositioa de tra solutinn saponifiaate :

Soude
Carbonate disodique
Phosphale trisodique
Silicate de sodium
Temperature
Duée

20g" t l
20 g. l - l
zfO g. l-l
20g. l l
80 "c
30 minules

Rinçage à l'eau et dans l'éthanol

b) Mêtatlx de base.

I-es trai6ments de surfaces dfectués sont identiques à ceux réalisés avant

le brasage homogène ou soudage diffusion des alliages métalliques (S II-a).

Les subslrats en titase et zirconium ou aflihge de zirconium sont PÉp.ét
dans les conditions zuivantes:

- Recuit sous vide à la ûemperature de 700"C pendant lrenÛe minutes
(s II.4.3.2).

- Dégraissage dans un solvant otq*iqy. (ac$o51, puis dans l'éthanol
an*i .gitafion ultrasonique pendant cinq minuÛes à latemperafure
ambiante.

- Decapage dans une sohrtion constituée d'un mélange d'oi* (ot*
oifrq'*-lO % en volume + acide fluorhydrique 20% en volume dans de
I'eaudistillée) pendant dix secondes.

- Rinçage dans l'eau courarte, puis distillÉe et dans l'éthanol.

degraissage chimi
celle utilisee Pour

au solvant chlo're (Freon T M C) avec

"iÀq 
ti"ut"s, à la ûemperature ambianÛe, P.uls uT

ôêraniques) et un dêgnissage éleclrochimique selon les

:8,5 g.  h l
:25 g.  h l
:  12 g. l - l

213

conditions:

Soude
Carbonate disodique
Phosphale lrisodique



Silicate de sodium
Température
Densité de courant cathodique
Durée

12 g . l - l
76"C
4 A. dm-Z (J = I /S)
g minutes

Anodes en acier inoxydable Z2CN18 - l0

surface aoodigue

@=z

Les éprouvettes sont ensuite rincées à I'eau et à l'éthanol.

c) Mêtaux d'apporl.

Ils sont nettoyés dans un solvant chlore (Fréon T.M.C.) avec agitation
ultrasonique pndant cinq minubs, à la temfrature ambiante, puis decapes dans
un solution d'acide nilrique, dilué à 5 % èn volume d"r's l'èau, pendaut cinq
minutes ou dans une solution d'acide nitrique concenhée à50% en volume dans
l'_e_au pendant trenûe secondes. Un rinçaç à I'eau et à l'éthanol est ensuite
effectué.

N.8.1.3. Géométrie des assemblages.

. La configuration de la surface de brasage est du type par recourremenL Le
substrat en éramique est formé soit d'une pastille de 

-diamèlle 
30 mm et

d'épaissem 3 mm, soit d'un parallélépip"d" de section canée de 10 mm de côté.
Le métal de base est constituê soil d'un cylindre de diamèlne 30 mm et de
hauteur !X) mm, soil d'une tôle de forme carrée de 15 mm de côl,é et de 1 mm
d'épaissenr (titane, 7r et.lli.g" 7-trcaloy 2).

IV.8.1.4. Conditions expérimentales de brasage.

Iæ nétal d'apport æ pésenle sous la forme d'un feuillard d'épaisseur 0,1
mm. Il est decoupe aux dinensions de la surface de bnasage. I-e volume initiat de
métal d'apport est soit de 10 mm3 (éprouvetles ceranique I mêtal
parallélépipediquQ soit de 7l mm3 (éprouvette céranique I mêlalcylindrique).

La rugosité des maûériaux de base est mesurée avec un palpern
électronique (marque HOMMEL TESIER). La valeur de (Ra) est comprise
enhe O,2l pm et 0,78 Fm pour les céraniques et O,?Â p.m et 0,48 pm pow hs
substrats métalliques (profils de rugosité pÉsentes planches :t4 - 35 - 36). I-e
brasage est Éalisé dans un four sous vide à parois froides (S Il.+1.

Pallamètes de blzsage.

La conlrainte appliquee sur la surface de brasage est comprise enlrre :

2 . 1ù3 MPa et 5 . 1G3 MPa.



Le cycle thermique est différenl en fonction rle la c<lmposition chimique du

mêtal d'apport.

MétatdhPPatAg-Cu-fr

(Ag - 62,94 Vo' Cu- 35,4 Vo,Ti -t'66 Vo)

Vitesse de chauffage
Palier thermique
Vitesse de chauffage
Temperature de brasage (In)
Palier àTg
Vil.,esse moyenne de refroidissement

Pnession dans le four

Vitesse de chauffage
Palierthermique
Vitesse de chatffage
Temperatme de brasage (tg)
Palier àTg

Métald 'aPrytÀg-Ca-I i

(Àg - 68,8 Vo, Cv - 26,7 Vo,Ti - 4'5 Vo)

(20"C- 750"C ) 9 "C min-l'
750"C - 30 minutes.
(750"C - 840'C) 3 'C min-l'
840"c.
20 minuÛes.
(84O"C - 34O"C) - 4"C min-l'

irao"c - loo'c) - 1 "c nin-l'
: 1û6 mb -1,5 . 1ùa mb.

: (20'C - 800'C) 11 "C mirl'
: 800"C - 35 minutes.
: (800"C - 9m'C) 5 "C min-l'
: 9@"C.
: 7 minutes.

Vitesse moyenne de refroidissement :

hession dans le four

lV.B.l.5. lnvestigations - Interprétations'

L.examen vis'el des différents couples éramique / mêtal.d'apP*t lmétal
-^ -rr ^- Â,rirtan.. ,rr.o li.*rr."*ion'd;un Doitt d" næ de laspect (planche

iil. Nà* observons soit des liâisons ne présentant pas cl'anomaues utr.'rc^;

iro - photos o' sâî ;î--;Etdét".t'bh; {l*$ al::,?*q5'f"ttif;:

(9m"C - 3SOf) - 5'C min-l'

(380"C - 80'C) - l"C min-l'

r  b .1û6mb-1,5 . l ( } {mb '

;a"orliËli.ir"**irJ;rir; J" r".n .-iq*, soir une ruprne de la liaison
au niveau de l'inlerfæe ieramique / mètat L 

"Ë 
tUOu d'investig'tpo.t.il est bien

évidemment impoJsible à;tft o la ou les causes de la ruptrre de la liaison' ou

de la fissuralion de le céramiqrrc tir"ioer conrraintes rÉsidrælles, modilicaton

de la composition chimftlue-à l'interface et corrosion inlergranulaire de la

céramique, charyement de phase 
"t 

d"-ttt ,"tt'* de la céraniqrle à I'inÛerface de

joncton, ion*o""-d-û-pnâ*""" de cerfains alomes issus dû mêtal de base et
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dissous dans [e Té1ul 9'"PPo-1 sur les réactions à l'interface joint brasé /céramique).. Toutefois, il semble que la rupture de la liaison'à linterface
céramique I jgiat ou la fissuration de la cérônique soit systémutiqu" pou, 1",couples druloy ? | st9 oxydé, zirconium / sic'oxydé. ctci q*rËqui soit laconcenlralion eû titane dans le métal d'apport. Nous ôbr"*on, lo" rËàificalion
de la couleur de la céramique Zroz +- N203 au niveau de la zone de liaison
céramiqle I mêtal sur une hauteur soit de 0,5 mm environ (couple Ti I Ag_ Cu _Ti 4,5 vo I cêramiqug) , elanch" S - phoros n" 59 er'6of ,oit-d"1,6 ,.envhon-G-oyrlu^ zx3aroy ? t lrg -.-cu - ti 4,s vo r cêramiqrll, or-"he 38 -
P-h."t9 n" 61). Ceci peut eæ sfinificatif d'une modificariod oé'fà'.oÀposition
c-himique et_structurale de la ceramique engendrée par la rÉ""tiil;;Ëï. métald'apport et l'iûterf-acede la céramiquè. Des-analyrui prt diffracton X pourraient

3:i^:S,j'identifier 
les composéJformês et laitructure d. d.àr.-iq'"; dans lazone oe uarsorl.

[æs examens macrograPhiques et micrographiques effectués monlrent:

- :En géneral une bonne mouillabilité des métaux d,apport (Ag - cu _ Ti) surla snrface des matériaux de base (plarche 39 - pholosi" 62,6J,u,65, 66).
- Des défauts de mouillabitité à I'interface de la céramique (planche 39 -photo lo 6il) dispersés _ à I'interface. Dans .ur conditions le taux derecouvrement peut varier de 30 % à $ %. Le taux de recouvreurent Ju joint

brasé est donné pow r' plan de coupe micrographiq* par la ot tù;; 
-

FtVo

Lc
Lap

Ic - Lro=-E-
(283)

: longueur totale de la liaison.
: longueur total des ddauts de mouillabilité observés sur la coupe

- Une zone de dissolution du métal d9 b-ase plus ou moins importanûe enfonction de la nafiJle du métal de base et de la coicenrrarion en titane dans le
métal d'apporL La éacton métal d'app.orl - sulstrat métallique semble ptus
importante avec les métaux de base codsiitués par.le titane et I'ailiage zincaoy i.Des pr-ofils de corcentralion effectués avec unô micror""O" a cr"fi" Oirp"oi".
ou à sélection de longueur d'onde devraient permeure de ;;;ir.;r'."Ëi"ayru
des investigations mêtaltographiques..

- une zone deréaction.de rargerncomprise enhe 6 g.m et g pm envhon àl_hJ"dry: i^oint b-rasé./ ceniqY" (p;"rr:l 
"_iypr"r Àet r j" Éli; - èu - ri /ZrO2+ AIÉt - planche 40 - photosn 71,721'.

La profondeur de cetûe zone dépend de la natnre de la céramique, de laconcenlration en titane dans re métat o."pl* et d94 paramèrres de brôage soit,
l".,pj: {-f 5: l"f -1f yrrry de bra$ge, r;.t-oÇna*, iËa; ;hysico _clumrque oe ta sulace de Ia céramique,-l'influence des effets des séffiationschimiques et de la dissolution du néial de base O."tiu .et r o;ôffiiU" urt
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de2 pmà5 pm pour le cor.rple Ag-C. -Ti/ SigNq et de 1 pm à 2 pm pour [e

couple Ag - Cu -Ti / SiC.

- une hétérogénéité cle slructure micrographique _ du joht brasé

(ségrégations chimiqies, effets d" F dissolution Ou métat de base dans le métal

à]"[fitt (planche âO - photos n' ?O 71, stnrcture micrographique de type

eutectique Ag - Cu).

Potr les couples formés avec les nétaux de base z;r:calgY 2 (pôle

{ransversal ou cenkâD, titane, zirconium et la ceramiqueZr$Z + AIZQ3 avec Pour
métal d'apport I'alliag" Ag - Cu - Ti 4,5 7o, Ilous observons des zones de

fissuratioiioit à I'inÈrface de la liaison céramique / joint brasé (planche 4O -

ohoto n" 73), soit à I'interface joint b'rasé / métatôe base (planch" 4l - photo n"

ia1.ltexiste parfois plusienrs fissures initiees dans la 9é1gqy qui se PIoPage
daûs le ioint'brasé (phnche 41 - photos T" 75,76, 7J). -C9rtq9s fissures
rraversedt toute l'épaËsern du joint brasé et la zone de dissolution du métal de

base (plmche 4l -'phdos n' 78, 79). Des m9syrys {e microduretés VICKERS
effectùees sous un-charg" de 0,981 N, datt* le joint brasé au niveau des zones
fissurees ef des zoûes saines, monlrent une augmentalion de la durele par rappoA
à la dgreté initiale du métal d'apport En elÏet, la durcté initiate des métaux
d'apport Éactifs constitués d'alli€e base d'argen] eJt de I'o,rdre de 10o0 MPa -

t ttii Ufa- La durcté VICKERS 
-mesurée 

dans te ioint brasé au niveau d'une
zone pÉsentant des fissurcs varie de 2360 MPa à Try MPa porn^le-colP!.

"ir".tôy 
2 pôte central t 4- Cu - Ti 4,5Vo l7:OZ+ A1UO1 elle est de 2970 MPa

dans une zone saine du joint brasé. Pour le couple zirconium pô19 $sversal /

Ag - Cu - Ti 4,5 % t Nt+ AlÉ3, la dureé VICKERS est de 1E10 MPa à254CI

MPa dans une zooe non fissurée du loint bmsê et de 3T2O MPa dans une zone
.o.p*t*t des fissures. C-et effet de durcissement de I'allirge formant 19 igint
b;ê et l'hétérogénéité strncturale ne peuvent avoh pour origine qu'une éaction
(dissolution, difrusion) entre E mjt4 d'apport el le métal du b."9 (fi, Zr ou

;n J"y z1.l-afissurdion du loint brase feut s'expliquer par.la formation de

ôrfoler'intermêtalliques ou'définis gédéés par-la-dissôlution et diffusion
d'alômes du métal de'base dans le deU d'apport ou reciproquement métal
J'"pfont dans mé'tal de base er -par la préséice de conlraintes Ésiduelles
.od"i*Cus dans la ceranique et à tinterface Oe liaison du fait de la conlractiou
Otti6r"oti"U" des matériaur(on observe souvent un prolongement de la fissure,
initiée dans la c€ramique, ru-niveau du ioint brasê et dans les zones de diffusion,
de dissoftnion du métal de base).

des d'équilib'ne de phases concernast les différents
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De ce fait la dissoluton d'une certeine quantté d'argen! issue du métal
d'apport, dans les métaux de base donne lieu à la formation de la phase 7 pour le
couple Ag - Ti et ô pour ie couple Ag-Zr (composés intermétalliques).

Si on considère les diagrammes d'équilibre des phases pour les couples Cu
- Ti et Cu -Zr (planche 43), il existe une solubilité du titane dans le cuivre de 5
Vo en poids environ. Celle du cuiwe dans le titane est lrès faible. La solubilité du
cuiwe dans le zirconium est de quelques Vo àla températrne de brasage, elle est
pratquement nulle pour le zirconium dans le cuivre (quelques dixièmes de Vo
ll89l). Des composés intermétalliques (phase 7 pour le couple Cu - Ti) et des
composés définis, pow le couple Cu - Z, (Z-rtCu, Zfru, Zt2Cu3, ZrilCu5,
Zr{;q), se forment lors de la dissolution du métal de base dans le métal d'apport
4g 

- Cg -Ti (couple Cu - Ti) ou du métal d'apport dans le métal de base (coupte
Cu - 7-r la temperalure de brasage et pendant Ie refroidissement (le métal
d'apport gontient 26,7 Vo de cuiw!). Des microanalyses effectuées avec utre
microsonde à dispercion d'éneryie et à sélecton de longueur d'ondes denraient
permcttre de vérifier le profil de concenlration des élémeuts dans le joint bnasé et
à l'interface du métal de base, justifiant ainsi la formatior de phases
inle-rmétalliques ou de composés définis dans ces zoûes. Un dépôt de-nickel
Éalise sur les métaux de base $ - Zr) par voie éleclrochimique ou chimique
peut servir de barrière de diffusion et de dissolution du métal de base dans métal
{'"Ppont si celui - ci est surlfisamment épais, adhérent (un lraitement de diffusion
du nickel dans métal de base augmente I'adhésion du &pôQ et non microfissurÉ
(présences de microfissures issues des contraintes ésid-ueiles générees dans le
{ipôt.-gar la pr,ésence d'hydrogène inclus dans celui - ci). Les diagrammes
{'eryrulre -d" p!.""t Zr - Ni, Tf- Ni monlrrent une solubilitô pratiquedent nulle
du nickel dans le zirconium- Toutdois, il existe une sotubitité iirportante du
nickel dans le cuivre, elle est pratiquement nulle dans I'argent (plancf,e 44). C-eci
TPlique la dissolution d'unC cerlaine masse de dépôt de nic-kel dans le métal
d'apport Ag - Cu - fi (S ID. Ir cuivre et le nickel Ïorment une solution solide
illimitee-à la temgÉrature de brasage, on observe un effet KIRKENDALL pouf,
ce couple. Ces Ésultak montrent l-importance des Éactions qui se produisent à
l'interface métal d. apport / métal de base, et de la stabilité therinodynamique des
produits de réacti'ons formés. Les effets de dissoluton sont rrei Oifferents en
fonction de la nalure du métal de base et du métal d'apport A tihe d'exemple,
nous présentons le couple xc18 I Ag - Cu - Ti / zirconé + AlÉr pour lequél il
n'exisle PT_ un9 dissolution importante du métal de base dans le métal d'apport
(planche 45 - photos n' 80, 8i).

La fissuration.de la céramique peut s'expliquer par la migration capillaire
du métal d'apport dans les fointsde-gfatns etla iriaction de celui - ci avic des
é-léments de ségÉgation intergraûulaË (corrosion interyranulairc par formalion
de comporys aux joints de grains, augmentation de iolume qui génère des
contraintes locales impctantes), par taformation de composés définis issus de la
éaction en volume entre les éléments éactifs cont,enus d-ans le métal d'apport et
la céramique (augmentalion de volume générant des contraintes ésiduèfies en
19f9me)r 9t Par les conlraintes macroscopiques issues de la contraction
{ifféryntie\ qui exisle enlre la céramique et [e métal de base lors du cycle
thermique de brasage. Ces causes de fiss-urarion sont plus ou moins importantes
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en fonction de [a distibution de la population des défauts de surface et de

volume. L'énergie éËË;;dittipuioit de [a propagation des défauts et de [a

fissuration de la céramique.

IV.B.Z. ThermocomPression'

IV.8.2.1. Matériel mis en oeuwe

NousavonsdéveloppéuofourPrelsjàP-*9':froidesPoy"Tjêlreutil isé
sous vide ou'sous uttotliriat" tootàrE" G'rt * irz 90 - 10' planche 45 - photo n"

E,2l.Laforce de déformation du métal d'apport est apptiquée de façon uniaxiale

.vÉ. simple effet (acton d'un seul vérin)'

Ses caractéristiques sont :

- capacité utile: hauteur200 mm environ' diamèlre 160 mm environ'

- Resistor: Thermocoær (resistaace Ni - cr 80 - 20 gainee dans un tube

d'acier i"onyO"Ut" ou lÀconel rempli AIe0l + MgO)'

- Temperature maximale d'utilisalion : 700"C'

-MesuredelatempÉrarurcetégulationthefmiquepilo!ÉcPTd.'
rhermocou;Ë;Gi ;hr;."1 - aiumel positionnés dens les pieces.

- Caractéristiqrrcs du vérin PneJmatiqry : fiapitre 
de la chambre de

compressioi tZS rrrm - pression malrimale lu bllrs'

- Force ma:rimale appliquee (vérin pneumatique) : 135@ N'

- Mesure de la force appliquee avEc uo capteur ésistif de force en

compression-

- hession tinite dans le fonr: 10{ à 1Û{ mbar ou atqgsp!11e rÉductrice

ày.alriq* àî" Gri"n atnosphêrique (Nz + Ht - 90 - 10 ) ou neulre-

IV.8.2.2. llatériaux utilisés'

Nilrurc de silicium É SifN+ carbure de silicium, zircone + alumine (7:O2 +

Atû) (s IV.8.1.1.), alunine 97 p Altot, quartz de synthèse (forfnisseur

pËCûS'SA), vitrocéramique " 7;,ro6,rx " (fournisseur SCHOTT)'
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cette vitrocéramique possède un coefficient de dilataton |I.ès faible(quelques 1e7 0k-l). cetui - ci varie tès peu en fonction de la températurejusqu'à la température de transition vitreus" o. ." r.tc.i"u (g20.c /toe4. Les

;i:i:fïti:ues 
phvsiques de la virrocéramiqu" 

-" 
Zroaur';-root' iËsuntées

La composition chimique de ce matériau a été déterminée par l,analyse dela fluorescenôe de rayoillement X et spectromélrie J'absorption atomique. Lacomposition moyenne est :

Si0e
AIaOr
Pzos
Lia0
ZnO
Mgo
TiOe
zoz
NazO
AsZ0l

55,5 70
25,3 Vo
7,9 vo
3,7 Vo
I,4 Vo
lVo
2,3 Vo
l,g vo
o,5 vo
o,5vo

Iæs éléments si02, p205, AsÉr sont formareurs, res orydes Liz0, Na20 sontmodificaler'rs' All03, Mgo, ZnO sont des constitu*t* iûtermediaires (formaûe'rsou mdificate'rs en fonction de ! ""rporitioo .ni*que du verre ou de lavifrocéramique dans laquefle ils sonr y:id 7i9tù. Ë, o*yd"s Ti02 et ,'o2 sontdes éléments inocutants- Its cristallisent lors'du traiiemenr tn 
"-iqu" 

decéramisalion pour donner lieu à ia foon"tioo ,iu .Àt"u* d'aluminale de titaneAIeTirQ et d'aluminate d;-ri*ooiu--Àtàô; 
-.ito* 

desquels se formenrensuite les cristaux mixtes d'aluminesiticate d; Iithil, du type quartz p llgl _
!w' k popt de lusion de la viu-céranique " Zéroduf, " se sitre vers 1600'c.De ce faiL la nucléation des crigaux dans Ia phase amorphe coulmence vers1500"c et se termine â 7so"c 

"o"l-o" 
t-u poùË.ol!. de phase amonphe et dePhase cristaltine contenue dans il"1 

"A;[];ff 
débrmine la valer* ducoejÏieient de dilatation.moye-n d" 

". 
matériau. il'ion*où o"-la coJpositionchimique sur re coefficient'ou àil"t.tion 

"t, 
sù twotutioo de cerui _ ci, enfoncton de la temperature, urt irr* de la 

"o*uio.iràn 
de, o:cydes Li20, Mg0,ZnO et du composé AIF0{ (alumino - phosphate). r-" rrirr*aru-ique ' étrodur ,,pnésente une cristallinG érevê. La-srruct're oL ra pFr crisrafline, pÉcipiteedans la phase amgrphe, a eæ anaryré" po diffraction x. Nous avoûs iâenifié raphase eucryptite p qui *irr.ftr- .ï*r f. ;yrrè;Ëi.go*r (c/a = 2,135 - ficheASTM 17-533). ç"ry. phase correspond_'à rù;;io;iili".ru'oe rithium (Li Alsi'a). La phase 

".irt"[iti" 
p*Jàïiti.oni"i""t ù" dilararion nug"rif ,

(I = - 9'1G? Ûk-l et la phase amo,rphe un coefficient de dilatation positif s =20.1G? 0k-t. tæ p<esrdeTi'%*6"ff "ff;"ff f iffi ,Hf;ffi'oJff ffi ,r,sïtrJffiËde nucléation et.de croissance).-LÉÀ dËô,;*thermique urtériern à lacéramisation, la viûesse de charffag;;;; pi,-*0,àiriJo." ,,r. f", .*.turirriqu",
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du coefficient de dilatation linéùe moyeû. Par contre [a vitesse de
refroidissement dans uoe gimrme de température comprise entre 300"C et 150"C

doit se situer enlre 6"C . H-l et 12"C . H-l 1169l (influence des contraintes
internes, distorsion de la maille cristalline). La thermocompression Pegt
permetlre de réaliser la liaison enlre un alliage m-étallique (lu - Ni -, Co) et le
matériau vitrocéramique à une températud inférieurê à la température de
transiton vitreuse tfi = 820"C) de ôlui - ci. Il sera nécessaire de réaliser le
refroidissement selào- l" loi permettant de limiter les effets des conlraintes
résiduelles sur l'évolution du c-oefficient de diiaation. Les techniques de brasage
envisageable (brasage Par métallisation) ûe pelnetten! -p1s d'effectuer
l'asseÀbhge viirocéràmiqire / Fe - Ni - Co à une tempéralure inférieure à Tg.

b) Suôstrats frtalliqæs.

On distingue :

læs matériaux ou alliages pnésentant une texture ($ fV.g.f .t.),.1'alliage-Fe -

Ni - Co (dilver p 1) contenù XV" de nickel et 17 Vo de cobalt envhon, lalliage
d'aluminium de nuance ffil.

c) MétaI d'apport.

auminium A 9 - 5 N (99,9999 VoAl) ou A5 (99,5 Vo N) ou alliage At - si
(r %).

IV.B.?.3. Couples réalisés.

Le choix des maleriaux constituant les ép'rouvetles est lié à la valeur du
produit Ecgc et Em . crm d'une part et âux applications technologiques

potentelles d'autre part. On distingue :

- SirNr / alliage 6061.

- Vitrocéranique / alliage Fe - Ni - Co.

- Les couples Ti,Zr,Txcaloy / SiC, SiSN{, vilrocéramique,K2+ All0f
($ w'a.t'1'

- Alumine I qvaflzde synthèse.

IV.8.2.4. Préparation des surfaces.

a) Cênm$trcs.

I-es céramiques SfuNq, SiC, 2il2 + 41il3, AlaQl sont dégraissées dans les

EÉæs conditions que (S IV.E.1.2.). Larugosité de ta surface de la caranique.e^!
identique à celle prtseritO" antérieùrement-(plaæhe il4). Læ qurtz est dégraissê
dans un solvant chloé (fréon) avec agitation uftrasonique.



La vitrocéramique a subi les traiûements suivants:

- Usinage (cube l0 x l0 x l0 mm3 ou disque diamèlre 30 mm, épaisseur 20
mm comporlant un lrou cenlral de diamè{re 4 mm).

- Polissage de toutes les faces du substrat vilroceramique afiq d'éliminer
les défauts d'usinage (état éclairci). La surface dB liaison est polie de
façon à obtenir une planéité minimale de deix franges et une dimension
de défauts inférieure à 10 pm. La rugosité mesurée en fonction de l'état de
surface est consignée planche 47.

- Dégraissage dans un solvaat chlore (fréon TMC) et dans l'éthanol avec
agitalion ultrasonique pendaat cinq minutes, à la température ambiante.

La fragilité importante de la vi{roceramique, l'influence de l'étal de surface
sur les caractéristiques mecaniques de ee malériau imposent d'effectuer un
tçitemenlthermique de relaxalion des contraint,es ésiduelles apres usinage. En
effet, un étal de surface est caractérisé par les propriérés suivantes :

- L'état de traitement mecanique qui contient t,oujours un cerlain spectre de
_dsmmage conditonnant une ésistance mecanique specifique. 

-

Les contraintes résiduelles apporl,ées par précon{raintes 
-à 

[a suite d'un
lraiGment thermique ou chimique.

- [æs conlraintes résiduelles involontaires.

- La vitesse d'augmentation des conlrainles.

Les paramètres de traiûement thermique de la vilrocéranique sont :

- Vilesse de chauffage
- Palierthermique

- Vitesse moyenne de refroidissement
- Atmosphère

2"C . min-l environ.
540"C - 750"C
43H-T|H

(340"C -100 "C) O,2"C. min-l
vide (F1û5 mb)
ou N2 + H190 - 10.

La temperalure du recuit ne doit pas êlre supérieure à 750"C afin de
conserver les propriétés de stabilité dimensionnelle du malériau tl93t. La
gqfaqisation par_ précipitation de la phase cristalline eucryptte B se produit â
750"C. Au - delà de cette température, il existe un debut Oe transformation de
phase (zucryptite P -> spomudène p).

b) Suôshals frtalliqrcs"

Les matériaux et rllirg"r (IL Zr, hcaloy 2, Fe - Ni - Co) ont subi une
péparalion de surface identique à celle citée antérieurement (S rv.8.1.2.).

L'alliage Fe - Ni - Co a été recuit (recristallisalion) selon les paramètres :
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- TemPérature : 860"C'
- F'alier thermique : 120 minutes'
- AtmosPhère : vide 5 ' 1Û6 sb'

Last i ruc turemicrograph iqueesthomogèn*( IF_. | -8 ,p lanche45-
pnotJi" 

-a3ia*"tÀ 
lrizôN "rt 

o" 151û MPa, o = t 90 MPa).

L,alliaged,aluminiumasubilestraitementsdedégraissagesuivants:

- Dégraissage dans un solvant chloÉ (féonT'M.C') avec agitation

ultrasoniq"; Ëd*t cinq minutes, à latempérature ambiante. 
'

- Dégraissage chimique dans les conditons :

- Solutioa saPonifiante.

phosphale trisodique
silicate de sodium
tempéraûre
duée

- Riaçage à l'eau.

- Dégraissage électrochimique selon les paramètres :

- Eleclro$e-

phosphate lrisodique
silicate de sodium
température
densité de courant
anodes en acier inolrydable

snr=face angdigue - /
surface calhoctrque

phase cathodique
duréÊ: 3 minutes

- Rinçage à I'eau.

50 g. l-t
50g.1 I
70 - 80"c
15 minutes

:  10 g . l .  I

10  g . l  I
70 - 80"c
û = VS) =2 A. dmil
(zzcN 18 - 10)

- Decapage dans ut€ sohiion de mêlange d'acide (H)

igbl, dtPé".t tt" ambiaole, pendant treole secondes'

-Rinçageàl'eaucouralte,eaudistillee'mêthanol

L,alliage d'aluminium 6061 est parfois décape dans une solution constituée

d'un mélange d'acide.
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D'aulres tr$jr_ d'aluminium pourrait êrre utilisés (AS 12, AS 12 uN, AS9 G, As 9 u3, AG 3 M, AG 4 Mc..:). Le rrairement de ciegrai;.g" Ju métal debase peut être exécuté comme il est dâcrit pré"éd";à. pir conÉe le décapagedevra être réatisé avec ra sorurion Tid; ;il[t" Ë;; r'alliage 
-ooai. 

si it, o"
:?I:T*t.pas de silicium (Ac 3 M, AG + uC..iî sotuton er condirions deqecaPage mrses eû oeuvTe sont:

Composition chimiqæ du mélange d,acides.

acide sulfurique :250 ml. l-l
acide phosphorique : 700 ml. ht
acide nitrique : 50 mt. l-t

agitation de la solution décapante

lemperatr:re
duree

c) MétaI d'appott.

[æs alliaees utiliés.pour former te joint initiat de thermocompression son[dégraissés selàn bs conditions :

P:g:l_:y: 
dans un sotvanr.htqÉ avec agitation uftrasonique pendanrctnq minutres, à la température ambiante.

- 
Pé:.plg" dans une soluton de soude concentrée à 200 g . l-r, pendantlrois minutes, à la température ambiante.

La éaction de la soude avec I'aluminium donne lieu à la formaton deI'aluminaûe de sodium (r'aruminium est un métar..fn-ota*1.

Al + HeO + Na0H g AlNaol+ J H2

acide nitrique
fluorure de sodium
température
durée

400 ml . l-l
20 g. l - l
ambiante
5 minulsg

: 83"C - 90"C
: l minute

n,r^-.tïT.:Xoas 
soluble dans la sgyde (produit de sorubilité faible par efferc rons communs)..Ilj" dépose sur la piece- ei Ia passive (dépôt gehti"dr noir).I[ est n&;essaire â'effectudr un rr"it"nunt de dépassivation en milieu acide dansune solution d'acide nirriqyg dilue à s % eà rrolrr" dans feau pendant 3miqules, à la température .,ùbi*t", por.r I'aluminium de nuaoce A 9 - 5 N ou A 5et dans une solution constituée d'un ygétagge d'acide (acide nikique 400 d . fl+ lO Vo d'acide flu.orhydrique clls fî!Ë;d*r uo! -irut" a'f" tu.peratuoa-mliante pom I'alli"g" Ai - si 1 vo.'tïn mit"rrt a" urruài,8". (acidesulfochromique: H2s0q5ovo + 5 g.l-t crOr drns l'u"u, pendant 3 minulss,



température ambiante) est réalisé sur l'aluminium de tuaoce À 9 - 5 N- Le métal
d'apport est ensuite immerge dans l'eau courante (rinçug" avec agitation) dans
l'éthanol et séchés à l'air chaud.

Les lraitements de surfacès du métal d'apport sont effectués au moment de
la réalisation de la liaison afin d'obtenir une iurface ProPre présentant.toujours
les mêmes caractéristiques physico - chimiques et .d éviter tout risque de
pollution.

I-es joints sont recuits sous vide ou sous atmosphère réductrice (A 9 - 5 N :

500"C - gô minutes, A 5 : 540"C - 30 minu es, Al - Si tV": 550"C - 30 minutes)'
La dureté HVIN du métat d'apport après recuit est de 160 MPa-(A-? - 5 N) à
280 MPa A 5 et de l'ordre Oe'iOO MPa pour I'alliage Al - Si I Vo. L'indice de
grah est compris enlr,e 4 et6 (planche 45 - photo n" M).

IV.8.2.5. Configuration des assemblages.

La liaison est du type par recouvrement (pt.n - Ptaû: figry a" 62). C'est
la seule géométrie O'asiémdtage qui pern dreinvisalee dans la mesure ou la
force appliquee est uniæriale.

Iæ métal d'apport est de forme soit torique, mis en forme à Partir d'un fil'
comportant une soiution de continuité et un recouwement à ce niveau soit
circtitaire à section hexagonale (des foints circulaires à section rectangulaire ou
canée peuvent être utilises /169/).

L'assemblage peut êlre realisé avec un seul ioint torique (AlZOl I quarlz

Si3N4 / alliage OO?ti ou avec kois ioints toriques concenlriques, ou plus si cela

est nécessaire.
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Âv an t -lhemocompres,sion AprrLrllrennocomp_re-ssiatt

Substrat métallique en alliage
Fc,r/ Niekel/ couàlt

Substrat en vitrocéramique
( Zerodur )

T'IGURE 62

Configuration des assemblages.

Iv.B.z.6- Mode opératoire de thermoeompression.

Dans le but d'évaluer la vale.ur.du !u temlÉrature d'équicohésion del'aluminium et la loi.de comportement mgcaniq* J,ïirittt, des essais de tractionont été Éalises (mini - éprouvette : r0 md x 1 
'nm, 

Lo = 10 nn; pornl'aluminium A 5 à différ;nhs tempÉratures et vitesses de déformation. Lesresultats sont prÉsentés tableau XX.
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Etat initial Températur
e d'essai

("c)

Conlrainte
de rupture

or (MPa)

Limite
élastique

oe (1vIPa)

AVo Vitesse de
déformation

#t'-rl

Brut 20 150 130 t6 10-3

Recuit
565 "C -
30 minutes

20 70 25 50 10-3

Recuit
540 "c
3() minutes

Recuit
540 "c
30 minutes

Recuit
540 "c -
30 minutes

{n t2 9 75 5,6. 10-3

400 10 7 81 2,5. 1tr3

400 9 7 75 10-3

Recuit
54o"c-
30 minules

s70 3,4 2,6 67 5,6. 10-3

Recuit
5æ"c-
30 minuûes

570 3 2 77 2,5. 10-3

TABIEAU )O(

Résultats des essais de lracton pour l'aluminium A 5.
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Les caractélstiques mécaniques diminuent de façon importante à partir de
570"C GÆf = 0,86). Nous observons une décohésion intergranulaire (planche
47 - photo n" 85). Ceci imptique de réaliser la thermocompressioo à uoe
temptérature maximale inférieure à 570"C. Le taux de déformation (AVo) du joint
en aluminium A 5 pouvant ê{re alteint est compris enlre 70 et SO'i" (cei valeurs
ne.sont pas {ifférentes pour l'aluminium A 9 et Al - Si I Vo aux températures de
liaison de 400t - 570t) pour un état recuit de l'alunrinium et une sollicitation
aux températures de thermocompression.

Le taux de déformalion du joint est fonction de la conlrainte et tempéralure
de déformation pour une géométrie donnée.

AVo (28d)

ho : épaisseur initial du joint
h : épaisseur finale du j-oint.

La trux de déformation ( %)déternine le rapport de déformalion b/h (b :
lal8eyr d9 joinQ. I-e volume du foint restant .oo,ti*t lors de la déformation
plastique à la température Cru), noûs avons la relalion pour un joint torique :

=Vf = r Dmbh (28s)

ho-h
= -i-

no

Vo

Vo
vf
Dm
di

. "2nnd?,4

: volume initiale du métal d'apport.
: volume final du métal d'apport.
: diamèlre moyer du joinl 

- -

: diamèlrre initiat du fil formant le foint.

n di2-4- = bh (286)

ou si = bh pour un joint circulahe à section hexagonale, cafféc',
rectangulaire.

Nous dêterminons les valeurs de la l.tg",rr du joint (b) et de son épaisseur
(-h) noy différents diamètres initiaux du joint torique et uà taux de defôrmation
dêterminé (tableau )fiI).
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2
I

0,5
0,4
0,3
0,2
0,1

78,5
78,5
78,4
78,5
78,3
78,5
78,5

15,7
7,E5
3,92
3,14
2,35
1,57

0,785

o,2
0,1
0,05
0,04
0,03
0,02
0,01

2
1

0,5
0,4
0,3
o,2
0,1

TABIIAU Nil

Dimensions b,h et rapport de déformdion f; en fonction du taux de deformaton

et du diamètre du ioint initial.



L'obtention b
du rapport E

d'aclhésion mécaniqye maruqale par frottement impose un taux de déformation
plastique minimale du joint de 80 Vo. Dans certainei conr3itions cle géométi.ie cluj<lint (circulaire.à section.rcçtan8ulaire de faible épaisseur), de cintraintes tJe
déformation et de nature de matériaux de base (41203 r4, le iaux de déforrration
du joint 9n {uminiym 9st quasiment nul, dans ce ca$ I'adhésion est purement
réactive. Du fait de la répartition d.es conlraintes lors de la déformation plastiquc
du joint, la géomélrie permettant l'énergie d'adhésion mécanique maxi'male par
frottement est la forme torique ou circulaire à section hexagonalà

Nous avons déterminé.e4Érimentalement l'évolution du rapport b/h en
foncton de la contrainle de déformation plastique d'un joint circuËii" t section
hexagonale en aluminium pour différenteitemperaturer q'fig*" n" 63). 

-

b /h

530"c

460-c

350.c

100

FIGURI 63

Courbes f; 
= f od pour un joint en aluminium A 5.

o6 (MPa)



Les paramèlres de thermocompression utilisés pour [a éalisation des
différents couples permettent d'atteindre un taux de déformation minimum du
joint en aluminium de l'ordre de 80 Vo.Ils sont présentés plancbes 49, 50, 51,
52. Les liaisons ont été effectuées soit sous vide (pression dans le four : 1G5 mb
à 4. 1ù{ mb) soit sous atmosphère réductrice dynamique (Nz + H2 90 - 10) à ta
pression almosphérique. La vil.,esse de déformation du joint est de 10-'l m . rl.
Des liaisons, pour le couple SilNl / Ti, effectuées à des températures comprises
enlre 400"C et 350"C, pour uoe conlraint,e de déformation du loint en aluminium
de 50 MPa et un palier thermique sous conlrainte de trenle mingfss, montrent
qu'il est impossible d'obtenir une bonne adhésion d-u joint en aluminium et que
là liaison est faible sur le métal de base (fi) lorsque la températurc d'assemblage
est de 350"C. Ceci est dû au fait que les Éactions d'inlerfaces ne peuvent pas se
produire la temlÉralure étant lrop basse (coefficient de diffusion lrop faible).
L'adhésion du joint sur le subslrat métallique est purcment mecanique (S 1).

I-es ruptures diffé.rees cohésives (planche 52 - photo n' 91) observées
pour certaines éprouvetles du couple vilrocéramique / Fe - Ni - Co peuvenl être
expliquees en considérant les paramètres de fissuration des céramiques.

- Contraintes résiduelles généées dans la vitrocéramique et à I'interface de
liaison par la conlracton différentielle des maleriaux (Ec ac # Em cm).

- Présence de défauts de surface pÉsentant une dimension supérieure à
celle du défaut critique de fissuration.

- Présence de défauts d'usinage de dimension supérieure à (aç) dans ta
zoue du chanp des conlraintes résiduelles.

- Diminuton du facteur d'intensité de conlrainûes de la vilrocéramique
engendrÉe par la présence des conlrainles résiduelles et / ou des produits de
éaction formés à I'interface de liaison (corrosion de la ceramique, modificalion
de stnrcture, pÉsence de composés fragiles).

- Corrosion sous contraintes (fissuration sous crilique) généÉes par
I'interaction de l'almosphère envhomante sur le couple vilrocéramique / alliage
Fe-Ni -Co.

IV.B.?.?. Investigations - Résultats.

Elle est analysee avec un spectromèlre de masse quadripolaire, par [a
méthode ds' localisation au jet d'hélium ". La valerrr minimun du débit de fuite
pouvant êlre détectée par cetle technique est de 1ùll Pam3 . s:t.

L'étanchéité à l'hélium à la températnre anbiante, porn les couples
vitrocéramique / Fe - Ni - Co 1169l et aftrmine I quarlzest de 1ûll Pa.m3 . rl.
I-es liaisons éalisées enlre la vitræéramique et I'alliage Fe - Ni {o ont une lrès



bonne étanchéité dynamique à I'hé[ium. Ceci a été vérifié avec la mise en oeuvre
d'un laser droit He - Ne ll6gt.

b) Canctérisations mécaniques des liaisons.

Certains assemblages ont été sollicités par une conlrainte de flexion 4
points (éprouvette 12 x 12 x l2O rnm3) ou une contrainte de cisaillement ou une
contrainte de kaction. La liaison céramique I mêtal est toujours effectuée au
cenlre de l'éprouvetle sur deux parties ercéramique. Ceci pêrmet d'intégrer le
volume effectif et la surface effective maximum-de défauis au nive.u-d" tn
céramique (alrgmentation de la probabilité de présence du défaut critique ac) et
Y champ de -.contraintes ésiduelles equivalent à celui généré â-t les
iplouvettes éalisees aqtérieurement. La ré-sistanc" mecanique-maximum de la
liaison" Poul une nature de sollicitaton, dépend de la toi Oe comportement
Secanigug des matériaux en préseace, dei interfaces (éneryie d"adhesion,
homogénéité .des-jonctions, tairx de recouvremenl, preàence- de composés
fragiles aux interfaces), du niveau et distributon dej conrraintes Ésiduelles
llg4l.I-es résuttats oblenus sont pÉsentés tableau X)il.
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Conlrainte I Observations
cle rupture

(MPa)

Température
d'essai

("c)

Nature de
sollicilalion

rupture dans la
vilrocéramique

rupture dans la
vitrocéramique

cisaillemenl

flexion 4
points

Vitrocéramique
/Fe-N i -Co

sans traitement
thermique

après traitement
therrrique
(lrempe et revenu
SD

après traitement
thermique
La rupture se
produit
systémaliquement
avec arrachement
du subslrat
métallique et
plastification dy
ioint en aluminium

arrachementSi3N4 l606r

TABIJAU XXII

Cmactérisation mécanique des liaisons effectuées Paf thermocompression'

c) .Examens métallagrzPhigues-

Ceux - ci monlrent une deformation plastique regulière du mêtal 9'tPPol
lplanche 52 - photos t' 92,93, 94)_. l-ri c941c1 esr homogene au niveau de

àf,"cune dur iodrf"""* 1pt-"iu S2 - photo n'95). Il existe une accomnodation
du ioint po -pp*t .t p"tiif des stntnaces (plancÉe.52 - f.h*9 "- 

S: PlT"h:
53: pnât"r 

"'i 
92, 9S). Pour une éprouvèïe (zirc_aloy pgt" I/ vitrocélniluef

des fissures sont ioitié.J lpartir de àéfauts de'surfacé (phnche 53 - photo n"

99) au moment de la thermocompression.
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on observe ur grossissement du grain important dans re joint enaluminius (effet de lareèristallisation second-aire - plà"h" -3;;":trs n. l(x),lo1)' L'effet de soluton solide (aluminium - tfii"iu* J nl'* ;;.r pasd.eyitgS le grossisse.menr du grain (pranche 53 - ;;;" n" toi) o"ol t" mesureoù Ia liaison est réalisée danJb doàaine oe recriltanisation rio"or,æ du jointen aluminium (fD.= 0,g r1),- le palier thermique-.n 
"tuc 

à Tp sous oD permetaux mécanismes de recristallisation secondaire de slétablir. çf-u 
"ioËtique 

derecristallisation secondaire est liee aux mécanismes de diffusion, la dimension dugrah augmente selon la relation x = Ky'Q.

Les effets de recristallisalion.secondaire du joint limitent les sollicitationsthermomécanigues ultérieures des liaisons. L.oodât" ma:rimale de rupture deI'assemblage e-sr equivatente à *rd e;l;iri."îil"ri"i"m si ra rupture ne seproduit pas dans 
-ta 

éramique pour une valeur de conlrainte 
'de 

ruptrneinférieure à celle du joint.

IV. B.e.B. Conelusions.

Q Bnsage Éætiî sous vide.

Iæ brasage réactif sous vide permet de éaliser les couples céramique /métal ou alliages métalliques suivants:

- Ê - si3Nt /Ti ou Zt ouzircaloy (les métaux de base pÉsentent une lextured'êcrouissage ou de recristallisatioo taractérisée par une figrrre de pôle de typecenlral ou transversal).

- Acier inorydable marrensirique (230C13) p _ SirN+

- p - sic /Ti ou zr ouzrcaroy (métaux de base rextuÉs).

-7:OZ+ AItOf /Ti ou Zr ouZncaloy.

Le métal d'apgorl F uoj!.gu à base d'aqgent contenant un élément éactifvis - à - vis de la éramiqr gù& concenrrattn en titane est soit de r,ffi ?o,(li1cu = o,046), soit 4,s r" (ri/cu = o,rti. L", i.""rtigaioor-"ri."tua.,monlrent:

- une Éactioa inportante du métal d,apport ave. la sqrface de lacéramiqtæ H2 + AIilr (c-orrosion de ta ceramiqù:i. 
-

- une rupt're de l'interface de liaison por les couples Zircaloy 2 t sicolrydé, Zirconium { sic grya:. ous investigations pernettant d,analyser leséactions aux interfaces sic / métat a'"ù;rt i;.I"*.IË; àiffitioo x,évaluation du facteur d'intensité de ffir-ttit-'d;lr*i."r ôl*; desexplicatious à la fissuration obsenree.

- Il existe en géaéral une bonne mouillabilité des métaux d'appmt utiliséssur les différentes céramiques. Toutefoir ;;.i;:àirouvetres @sentent des



défauts de mouillabilité (effets des sêertgations d'impuretés en surface,
pollution). Le taux de rerouvrement du joiaf brasé e$ de 9O Vo.Il peut diminuer

lusqu'à 3OVo si il existe des défauts de mouitrlabililé.

- Il existe uûe zone de dissolution importan{e du métal de base dans le
métal d'apport. La dissolutioo est plus importante lorsque te métal d'apport
contient 4,5 V" de Ti. Cette dissolutioa génère la form-ation de phases fragiles
dans le loint brasé (fissuration du joint).

- La zone de éacton à l'interface céramique / joint brasé est de 6 à 8 pm
pour la céramique ZrO2+ 41203, de 5 pm et2 pm PourÉ - SilNl et É - SiC-

- Une hétérogénéité de la slnrcture micrographique du joint brasé
(ségégations chimiques).

- La fissuralion de la ceramique provoquê par la pésence de contraintes
ésiduelles engendrées par la coolraction différentielle des matériaux, la
corrosion intergranutairc de la ceramique, conlraintes ésiduelles issues de
I'augmentation de volume généée par la formation de composés définis. Les
fisswes se propagent parfois dans le joint b'rasé lonsque celui - ci contient des
phases fragiteJformees lors de la dissolution du métal de base dans le métal
ô'apport (réaction Zt ouTi avec le cuivre du métal d'apport) ou dg la dissolution
d'élé-ments d'alliage du métal d'apport dans le métal de base (Ag dans Zr ouTi).

b) Latfurmæompession.

Nous avotrs éalisé avec eette technologie les assemblages suivank :

- Si3N4 / alliage aluminium 6061.

- 0 SitNt / Ti ou Zr ouZrcaloy 2.

- Ê SiC / Ti ou 7: ouZrcaloy 2.

- Vitrocéramique /Ti ouZr ouZircaloy 2.

- Vitroceramique / alliage Fe - Ni - Co.

- AIaOf / quartz ([ame optique, planch 54 - photo n' 103).

L-e métal d'appct est en aluminium de nuance A 9 ou A 5 ou A 5 l, il se
pÉsente sous forme torique ou circulaire avec une section hexagonale. Celui - ci
êst deformé plastiquement à 520"C sous une contrainte de l'ordre de 20 à 60
MPa en fonôtion de la nature et géométrie du métal d'apport I-e taux de
déformation de l'aluminium est de 80 96 envhon- I-e rapport de deformation b/h
du loint (b : largenr, h : épaisseur du joint) est compris enlrie 15 et 35 en fonction
de 

-la 
surface de liaison et des paramèlres od, TO de thermæompression

L'assemblage est obtenu par les mécanismes d'adhésion mécanique (frotlements
de Coulomb et de couche limiæ dêveloppées lors de la déformation du joint) et



d'adhésion réactive en fonction des réactions qui peuvent s'établir enlre le joint
et chacune des interfaces (oint / alliage métallique, ioiot / céramique). Nous
distinguons lrois zones lors de la déformation plastique du joint.

- Zone de frottement de COULOMB.

- Zore d'adhésion (frottement des couches limites).

- Zone de pression hydrostatique.

La valeur de la contrainle de rupture des liaisons dépend de la nature des
malériaux assemblés, de l'éneryie d'adhésion (nature des réactions aux
interfaces, adhésion mecanique, adhésion éactve).

Les conlraintes Ésiduelles généÉes dans [a céramique par la coolracton
différentielle des malériaux peuvent provoquer une rupture difféée de la
céramique ea fonction de la dimension et distribution des défauk de surface et
contrenus dans le volume de la éramique. I-es caractéristiques mécaniques et les
paramètres de fissuralion de la céramique sont altérés par Ia présence des
conlraiales ésiduelles.

La ruptrrre des assemblages se produit ssil dnns la céramique derrière le
plaa de liaison, soit dans le joint de thermocompression-

Il n'a pas été observé une évolution de la coloralion de la éramique (ZrOl
+ Ale0l) ou de rupture de l'interface par rapport aux observalions effectuées
pour les assemblages brasés. Ceci implique une différence de éactiors aux
interfaces et de compontement mecanique enlre les assemblages brasés et
thermocompressés. Toutefois pour hs deux technologies, I'influence des d,éfauts
de surface, de volume et la nature des Éactons à I'inl,erface de la céranique,
sont lrès importantes pour la duÉe de vie des assemblages en pÉsence des
conlraintes ésiduelles.

L'assemblage enlre deux alliages métalliques peut êlre éalisé pot
thermocompression. Ceci est parfois intéressant si les tecbniques de soudage
conventionnelles ou autres ne peuvent pas être utilisées (soudage par faisceaux à
haute densité d'éneryiQ.

Nous avons éalisé I'assemblage par thermocompression enhe deux aciers
éfractaires, prÉsentant des difficultés du point de vue de la métalluryie de
soudage, en utilisant les paramètres presentés dans le contexte des liaisons
éramiques / alliages métalliques par thermocompression. La conkainte de
rupture de la liaison acier / acier est de 13 MPa pow une sollicitation en lraction.
La rupture se produit à l'interface de liaison joint / acier.
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N'56

N" 58

G=lOU

G=800

,  N"57

N" 59

G=200

G=200

AlZOt / Subslrat en curvre
Défaut de mouillabilité

PI"ANCIIE 29

i\{icrophotographies des liaisons Alz0t / Ctt

réalisées par brasage eutectique direct'



Caractérisliqucs Atzo: si3N4 SiC ZrO2 +

atrO3

c (10-6P- l ;
(20'c - 800'c)

8.5 32 4'6 6

Durté(GPa) 23 l 7 24 l 8

Rêistance à la llcxion 4 points
o3 (Mpa)

3s0 7fi 530 850

ModuhdcïIEIBULL
(m)

l 0 n t2 t0

Résistance à la lraclion
a1(MPa)

w 701 45 74

Resisùence à la compression
o" (MPa)

2800 3(m 2100 3000

Cocfficicnt dc POISSON
(p)

0,25 o,% o2s o,25

Factcur d'intcnsilé dc contrainte
Ktc (MPe. rl2)

45 8 4,1 9

ModulcdcYOLING
(cPa)

370 320 410 m

Cocfficicnt dc froilcrnent
(rr) 0,15 0,10 0,10 -

0r0
o,lg

conlrainte de rupture pour une so[icitation eo rf,action.

.  m+2or = tffilT/ l/m . *

og = conlrainle de rupture pour une sollicitation en flexion 4 points.

PI"ANCHE 30

caract'éristiques physiques et mécaniques des céramiques.
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Métal de basc Rc
O27o

(MPa)

Rm

(MPa)

A7o E

(GPa)

a

lo-6rl

(0- 5æ'c)

Cocfficicnt
dc

POISSON

(P)

Durcté HV

(MPa)

F c - N i - 2 9 -
Co 173 -
C o O S - S i 0 , 2 -
Mn 0.25

390 550 30 t25 6,1 o32 r5 t0
o =  ! 9

tilanc
T35
(rccuil)'

n5
à

rm
2409 4 l B ' 1 1 5  - 8,4 - l0 030- t2æ

zirconium ct
zircaloy
(rccuit)'

26
à

/m0
>3æ ?5 9 6 x 7 3 - 0,30'

rgn

2tû

Nota : + Valetns Eoyeones pour lesquelles le seu; de prélèvement des
éprouvetûes et les effets de texture (anisotropie généée par le laminage) ne soût
pas considéés. Le coefficient de dilalation du zirconium et de l'alliage z'ncaloy
est déterminé par la relation (0 - 600 "C) /195/.

axec i2 ,418.  1ù6+0,01249. lGf  .T"C
a:(e a: 5,357 . 1ù6 + 0,m109 . 1t6 . T "C

æ,+@u=T

Caractéristiques physiques et mecaniques des métaux de base
titane, zirconium et alliages, Fe - Ni - Co.

23ç)



f roîoI

RD

Ir  oîo ]
Rb

PIJINCHE 3E

des différentes tôles (Ti,het alliage) ngil.

f r -
t _

PoW l rt 
pgq^^,f

7=f
Do?rv; f' 

Qr,"lI
u 7l p"t-i

f fa,;t

É,c4
pa"u,-^,4.,!.
I*;,r

&nhrI
rxrr .

Figures de pôles



Composition
chimique

%en poids

Ag68,8 - 1i 45
Cu 6J

Drneté : 1100 MPa

PIANCHE 33

Caract,eristiques Physiques et mécaniques des métaux d'apport'
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F.:a = r:1r:t. i:l: ,_.r rri
R= = rlt4. i,.ir grn
Flr r i  =  ÈË.8- i  sm
F.:r. = ErI.44 rnr

Fj-FRL-IFIL

--) 5cm ZgçJîl
I
I

v ?SBgm 4É

Fle = [-iljr.il ,-.ri1

F.'= = t:tl 17 yrri
Flnr = tll.'-ir4 ,rrri

F.:r' = tlttjr . Ët-; ,-.r rri

Fj-FFjLIF i L

--.:r frni 5rjjti1E1

u !5Et'--r ni

sic

PIÂNCHE 34

hofil de rugosilé des céramiques.

F.:a = ilrrlr. {! ,-.rrrr
F.::r = Èri.,_+tl !'rri
F.:rri = Ë-rJ,14 ,-.rni
Fir. = rirl. iË, rlri

R-FF:L.IFIL

-- i  lgnr
I

u ?i6,rni

5Bt3tJ

4t-r

4 .
- :

:

fir !'fl

:

E



*

Ë:l = !j'::. f Ê' '-..tiil

Fi= = t-J 1 . l:lË' 'i iri

F:rii = ilii, i:ll ': nr

Flr' = i:i i . 7I 'i rri

t:- F'Frr-rF i L

;-:t 
i'--r ni 5i1i!1r:i

iSEt'-.r n: 4iii

F;:r = i:iiji . '{r:i '.r iti

F:: 
- i:: i = i,.;: '; iir

| : t t '  = i l i . r : . ' - : r i '  ' , r i i ,

t : i= 
-  i l t i ,  i l l : l  ' r r i r

h : A  - :  r i . l r : t . i : t  . i i ; :

Fji  = 81 . 7' i i  , :  i i
ç ' i , r  =  i j i , j , I 4  ' = i ' :

i ' r '  -  - i . i l l r i ' - t i '

F: '- t iË' irF iL

- -' j. i 'J ni 1 Ét Èi';i [:

t _

',r !5litf rr'r +[:l

o l  s-2.r'Y<-.[6leL4, 
r]r i,rir

F: -F f;:i:!i: i L

-- .:, I: rit 5Èlilli
I

r..., f S,llt'1ç11 4li:

PI"ANCHE 35

hofil de rugosité des subslrats métalliques-
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.li r:i ]È;Lrlt:i

i:5t1'-r rir 4[1

Fl:a :: ;1;;i. 4:ll '-.r iii
t r , -  -  r : - : :  q: ,  . , . .

:  I l

F.nr = ilt.:-,. 'i i' ,r rri
61O = r1r!. iÊ v rii

t:-.Ff.: irF IL

--;r :.Jrir 5r:irlr:t
I
I

r.' ?SBcrri 4B "
^ l

T,,' (êleC 4.8: nr*,

Et. L:: nini

F.:r = r] j [ : i .4i  .- . i r i i
Fl= = i l j , -- i ,{  rrr i
ii:rri = Èii.;:;i .-.rrri
Flr = iiri. 1r:r ,-.r ni

FI -F.F;I-IF I L

I
I

!- -l

4. É r irrr i
. ; :

i

T 2.-.r nr 5r._lr:iEl

!5t;tc fli 4rlr

PI.ANCHE 36

hofil de rugosité des subslrats métalliques.



Mdaldlapport

.l

Ag- Co 'Yrr,#% t Ag - Cu -Tt4,57o

I

Mélal dc basc Cérarniquc

Zircaloy 2 Pôlc central Zro2+ Al2lol rupturcliebnn liaison

Zit"ttov 2 Pôlc ccntrel SiC o:rydé nrotuæliaism nrolure liaison

ltcaloy 2 Pôtc ccntral- Si3N4 liaism ruplure liaison

ZirceloY 2 Pôlc transvcrsal 7-rO2+ AWf lirison liaison

Zirczloy 2 Pôlc transrrcrsal SiCorydé nrplurcdc ltri$on liaison - Essure
dans la icrarniquc

liaison ruplurc liaison
Zircaloy 2 Pôlc transvcrsal SiSNC

Zrconium Pôlc lransvcrsal 7.rO2+ AIZOI lieison liaison

Zirconium Pôlc transvqP4! SiC oxydé nroturc liais,on rupture liaison

Zrconium Pôlc lransvcrsal Si3N4 liaisoo rupture lieison

Zirconium Pôh ccntral 7-rO2+ AIZOI rupturc lirison liaison - Essure
dans la cérarniquc

Zirconium Pôlccqlrd SiC oxydé ruolure liaisolt ruoture liaison

Zi..*iut Pôlcccntrd Si3N4 liaison rupturc liaisoo

Titanc pôh ccntrd Z.rO2+ Alff liaison liaison

Trtencpôhccrrtd SiCondé lieison liaison

'ITtane pôlc cortrd Si3N4 liaison - 6ssurc
dans lacÉremiquc

lidsott - Essure
dens le céranrirruc

Tttrne oôlc iremvcrsel 7-tO2+ AWS liaison lieisoo

SiC oxydé lhirorl liùon
fitanc nslctransræqq!
Frtane pôlctrensvcrsal SirNc lieison - fissurc

dem h ccrarniquc
lieiron - fssutc
dens h ccrerniquc

PIÂNCHE 3?

Exanen visuel des différents couples céramique / mêtal brasês'
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Couple SirNqIfi pôle ccntral
rnétal d'apport : Ag-Cu-Ti 4,5 Vo

N" 60 G=3

Couple Zfl2+AJ20y'fi pôle cen{ral
métal d'apporl : Ag{u-Ti 4,SVo

N"62 G=î

Couple 7tû2+ ÂJ2Ùy'ti pôle transversal
métal d'apport : Ag{u-Ti 4,5 Vo

N" 64

Coupie SiCÆ'i pôle central
métal d'apport : Àg-Cu-Ti 4,5 Vo

N"  61 G=3

Couple Zr02+Ll20y'fi pôle cenkal
métal d'apport : Ag{u-Ti 4,5 Vo

N" 63 G=5,5

Couple TsOz+ Nz}y'fi pôle lransversal
métal d'apport : Agdu-Ti 4,5Vo

G=5,5G=5,5 N" 65

PLANCIIE 38

Examens macroscopiques des liaisons brasées.

26



Couple SirNq/230C13
metal d'aPPort : Ag-Ctrifi 4.5 Vo

N"66  G=50

Couple 7fl2+ Al2Qff i pôle transversal

métal d'apport : Ag{u-Ti 1,66 Vo

N"68 G = 200

Couple zirconium pôle lransversal /
7:O2+ Al2O3
métal d' apport : Àg{u-Ti 4'5 Vo

Couple z.ircaloY 2 ZrO Z+ NZOI

oôle central'*etut 
d'apport : Agdu-Ti 4'5Vo

Zfi Z+ lt'lZO3lI i PôIe lransvers al

apport : Ag-Cujf i 1,6 Vo

G=100

G=50

Couple
métald'

N" 67

G= 100

Réactif d'attaque de l'acier
Marbte: HCI SOVo+ CuS0q t00g ' t ' I

G=200

EGl" zircaloY 2 Pôte lransversal /

mêtal d'apPort: Ag{u-Ti 4,5Vo

N-7I

Examens micrographiques des ioints brasés'



Couple Zi-caIoy 2 pôIe centraV
2fl2+ltl}i
métal cl'apport : Aq-Cujfi 4.5 Vo

N'72

Couple z.irconium pôle transversaU
Zr{2+txl203
métal d'apporl : Ag-Cu-Ti 4.5 Vo

Couple titane pôle trarsversaU
Ztû2+AJ203
métal d'apport : Ag{u-Ti l,66Vo

N" 74

G=500 N'73

G=500 N"75

G=500

Couple titane pôle lransversaU
h{2+AJ203
métal d'apport : Ag{u-Ti 1,66 Vo

N?6

G=500

Couple zircaloy 2 pôle centraU
7:O2+ÂJ203

métal d'apport : Ag{u-Ti 4,5 Vo

G=100G=500 N"77

PIANCHE 40

Examens micrographiqucs des joints brasés.
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ple zirconium pôle transversal/

métal d'apport : Ag{u-Ti 4,5 Vo

tr-
éF Y

>::1



Couple ZircaLov 2 pôle transversaV
Zûz+Alz0z
métal d'apporl : Ag-Ctr jf i 4.5 Vo

Couple zirconium pôle transversaU
ZrOz+NzOl
métal d'apport : Ag{u-Ti4,5Vo

Couple z.rcaloy 2 pôle transversaU
Zr{z+LlZOt
métal d'apport : Ag-Cu-Ti 4.5 Va

Zrû2+AlgO3
métal d'apport : Ag{uifi 4,5 Vo

N" 81 G=50

Couple zircaloy 2 pôle cenlral/
7tû2+u203
métal d'apport : Àg{u-Ti 4,5 Vo

N" 83

Exemens micrographiques des joints brasés.

N" 79

î[frte-zirc aloy 2 pôle lransversaU

métal d'apporl: Ag{u-Ti 4,5Vo



r500
?6æF

Ag-Zr Silver-Zircànium
Atoorc pgrç"niona 

Zrrconrum
T, o.o so 60 7o

Ag-Ti Silver-Titonium

PLANCHE 42

r300
2200f

l t  oo
rbF

9.o0
t500F

7o,u.
A9

G . H . S

"c

l r æ F

r600
?cooF

r400
aooF

r200
zeoF

rooo
ra@F

800
r5æF

600
Ag

G.H.s.

Diagrammes d'équilibre de phases Ag-Zr et Ag - Ti.
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I

I

K 99r '

{

(p-ri)

\
\

50

I
I

il 7 ? 79

ô43 ' .

\A
-(Cul

r l

4i
I8-.1

Ir' iE 1-
93

t200
2 t @ F

i loo

M F

rooo

ttæF

900
ffif

800
MF

700

Cu -T i  Copper -T i f  on ium
A l o m r c  P e r c e n l o q e  T r l o n r u m

?o 30 40 50 60 70 80

30 40 50 60 70
Weighf Petcenloge Tilonium

CtJ +

Frc. 63. - f)iggjglnmc d'état Zr.Cu.

PITNCHE 43

Cu
J. C.one

20t o 80 90 Ti

so AE.%

o
24AO ê

?ooo 3
o

3

, .  taoo

I

Ë rzoo
.o

è
3 IOOO

Diagrammes d'equilibre de phases Cu - Ti etCu -Zr'

885:Ct  â  |

f -iiË1
$ c!  i !
r-r.+i3 j
3 $i 3iia|, l t2Cu,

ro 40 to 60 10

25r



"c
r600
?â@F

,500

Ag-tVi  Si tver_Nickel

2o 
alotrcaPe"untoges'lver

-------r::__je_50 60

'o*".11***H,

* l{[..-

" "' i B,;uo,' ïlï.ïfl,.*u :îtzr. Z r\i.

PIJINCHE 44

70 80 90

zGdIF

r400
2r@r

r300
?l@f

12o/0
2t@F

iloo

r9@f

rooo

| 7æF

900
t6@F

800
Ni

G.H.S
?o

9080

(J
o
g

F

r600

t .oo ..oo F

..* .i
-

.5  50

Poids I

Diagrammes d'équilibre de phases Ag - Ni et Zr _ Ni.

Zr2 t{i + lrt{;
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Coupte Âcier XC18/Ag-Cujfi 1,,66 7ol
Zrû2+A,lgO3

sans attaque micrographique

G=500

Couplc Acier XC18/Ag-Cu-Ti 1,66 Vol
Zircone+ À12O3

atta<1ue nital 3 7o

N"85  G=500

a -
e t ; " ' -

-  -  
Ïo ,  - .  . . - *_ . fP

o-@

.  )""

G=2OO

N'84 G=500

ubstrat Fe-Ni-Co

N" 86

Solution solide c,Ig = ç5

PIANCHE 45

Examens micrographiques des ioints brasés
ct thermocompressés - presse dc thermocomPrcssion.



Caractéristques

Rupture en cisaillement (or)

Rupture ga çisaillgment (o") 135 MPa
o=*26

Compression (o") 614 MPa
o=!14

Flexion trois points (og) 157 MPA
o=*2L

Module de YOUNG

Coefficient de FOISSON

Dureté'(HK6N)

Coefficient de dilatation linéaire
(10-Z "K-1)

220"C
320"C
420"C
520"C
620"C
72n"C
820"C
920"C

- 3,5
- 2,5
-2

- 1,7
- 1,8
- 0,8
+ 5,5
+12,6

PLANCHE 46

Caractéristiques physiques de la vilrocéranique 1169l.
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G

'#'
';*:i:i

'f.:r.*

t
o: i Er.'L'

F-fr'!;*.;
t .

, . ù i

l ' -z- r-q\-- -  ' -' 
Decohésionintergranulaire
aluminitrm A5 - Essai de traction
à 570"c

G= 100

N" 92

Couple 41203/quartz

G=200

.\

G=1

(thermocomPression)

PI-ANCIII 47

lixamens micrographiques et macrographies des liaisons

réalisécs par thermocomPresslon'

ëË"r;Ë zitcônium Pôle centraV
vitrocéramiqtre (thermoc ompresslon)

Couple zirconium Pôle central/

Zr{J i+ NzA3 (thermoc o mPre s s ion)

355



Couple Naturc
du joint

cl

géométric

FD

N

TD

cc)

op

(MPa)

Palicr
Tp sous op

(min)

h

(mm)

b

(mm)

b/Ï Sg

(rr2)

A % Examen
visud

ïtane PC/
viirocéra-
miouc

A9-Toriquc
deux joints
conccntrioucs

3580 5n 45'6 43 o,2l 32 15,2 78,5 79 RAS

Titane PC/
vitrocéra-
mique

A9-Torique
deux joinls
conccntriouclr

37m 520 47 30 0, lg 35 19,4 78,5 82 RAS
6g. 86 -
o1.48

Ttrczloy Yfl
vilrocérami
que

A9-Toriquc
dorxlfnls
conccntrioucs

3500 sn 44,6 30 o2z 32 t45 78,5 78 RAS

Zircaloy PC/
vilrocéra-
miquc

AlToriquc
dcur joints
ænocntrfuucs

35æ 5n 4.'8 30 oaz 32 t4'5 78,5 78 RAS

ZrÆ/
vitrocéra-
miouc

A9-Toriquc
dcux joints
conccntriqucs

3500 5U) 4É,'6 30 0ro 3'5 r75 78,5 80 RAS
6g.87 -

Dl. 48

ZtYTI
vitrocê
ramique

A9-Toriquc
dcur ioints
conccntriqucs

3680 5n 45,9 30 0,t8 3'5 19A 78,5 82 RAS

TABI^EAU NU.

FD , force de déformation du joint
TD , ûemperature de défo,rmation du joint

51 : surface de liaison apparente.
oD : conlrainte de ddormation du ioint.

+ : ûaison effectuées sous vide : p = 4. 10-5 mbar.

PIANCI{E 48

Paramèlre de thermocompres sioo
Pour les couPles vitrocéramique " Zérodur " / tïane àu zirconium ou zircaloy.
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Couple Nature
du ioint

ct
gcométric

Fp

(À0

TD

cc)

oD

(MPa)

Palier à
Tp sous op

(min)

h

(mm)

b

(mm)

b/h S1

(r'n2)

A % examen
visucl

Titane PC/
7.rO2+

Al2o3

A9-Torique
dcux joints

conccntriqucs

5m 5n 6 30 0,t8 .3,5 19,4 78,5 77,5 RAS
liaison
rcaliscc

Trtanc PT/
ZtO2+
Al2o3

A9-Torique
dcrx joints
conccnlriques

5r00 5m 65 30 0.18 3,5 19,4 78,5 77,5 RAS

Zrceloy PT/
7-rO2+
Al2O3

A9-Toriquc
darx joints
concantriques

5100 515 65 30 0,lE 3'5 19A 78r5 77 "5
RAS
fig.88 -

pl. 48

ZircebyPC/
7-tO2+
aWs

A9-Toriquc
dcux joinG
conccntriqucs

5t00 515 65 30 0,18 3'5 19,4 78,5 77F RA^S

Zrconium
rc/
7sO2 +
azor

A9-Toriquc
dcux joints
cuctntriqucs

5tm 515 65 30 0,18 3,5 19,4 79.5 77,5 RAS
6g.8e -

p| .48

Zirconium
mt
7-tO2+

Al2O3

A9-Torique
dcux joints
concantriqucs

5t00 5ls 65 30 0,18 35 19,4 78,5 77,5 Rl\S

TABTEAU NM.

PTANCHE 49

ParamèIrc de thermocomPression
pour les couples zircone + alumine / titaoebu zirconium ou zircaloy.
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Couplc Nalurc
du joint

el géomé{rie

Fp

(N)

Tp

('c)

oD

(IvfPa)

Pdicr à
Tp sous op

(min)

h

(mm)

h

mm)

b/h SL

('n'n2)

A 7 o Examcn
visucl

^t2%ll
quarlz

A9-Toriquc
Dm = 34mm

13200 515 3 l - ï) 0,15 5,2 3'9 555 85 RAS
liaison
réaliséc
fig. 90 -

pl 48

si3Ny'6o6l A9-Torique
D m = 2 0 m m

t3200 460

480

5 3 - t 5 0,lg 4 222 2fi 82 RAS

rfilrocéra-

miquc/
FeNi-Co

ASCirculeirc
à scdion
hcxeggnah
Dm = 25mm

t4t60 5n ffi 30 o,l0 3 ït 2X 90 Dispc$ion
dcs
resultals
lisisotl
rÉsliséc
ruplure
dififfi

+ La laryeur du joint est limitée par la géomélrie du subsfal en
vilrocéramique (laryeur de contact 3 --). Liaison éalisée sous
almosphère réduclrice (Na + Ha 90 - 10).

PIANCHE 51

Paramèlres de thermocomples siotr
des couples AIilr lquartz SitNt I alliage 6061,

vilrocéramique " zérodur " / Fe - Ni - Co.

259



N" q5

ff
C ouirle Ije-Ni-C. o/zérodttr

N" 97

N" 99

G= 100

G=200

-"r' cXr

Pt"\Nclill 52

zircaloy pôle centraU
z.ircrone i alumine - inter{ace

'1.rO2+ Ài203 / aluminium

G=50

G = 100

a -

-  . :

C ouple titane pôle lTvitrocéramique

l-i" 98

titane pôte 
-lTvitrocéramtque

E x a mens macrcrgraphiqtre s et méta [[cr gra p hicl ue s

cles Iiaisons réalisées par thermocomPresslolt'



C'ouple zircaloy pôle centraU
,arcone + alumine - interface
zircalovlaluminium

N" 103 rr  -

U = Stjt i \ '  lu2 G = 50t)

''

Couple z.irconium pôle centraU
zircone + aluminc - interface
7-102 + 41201

N" 104 G=300

G=100

^Y Couple TilSiC : attaque HF 1
aluminium - silicium I Zo

t,lÂl{CtlIt :rii

l i  x irmens micrographiq.cs cles l ia is.ns Ihcrnr.c.mpressée s.

G -- 200

altrminiurn A9

N" 106

l0 Vo

i 6 i



CHAPITRE V

ETUDE DU COMPORTEMENT MECANIQUE
DES CERAMIQUES ET DES ASSEMBLAGES

CERAMIQUE ATTIAGE METATTIQUE



V IITUDE DU C()MPORTEMENT MECANIQUI I}ES CEIIAMIQUUS [:T DNS
ÂssEMBtÂG[S CEIrAiltqU[ - ÂTIJAGI I{ETAI]JqU}:.

V.l. Introduction.

Les céramiques présentent une loi de comportement mêcanique statique
purement élastique juiqu'à des valeurs de températùre très élevées à partir
desquelles des mécanismes de fluage peuvent apparaître (glissement aux joints
dc grains, interaction de la phase vilreuse intergranulare 1196l, écoulemenl
visqueux newtonien). De ce fait les céramiques, vetïes, vitrocéramiques sont des
matériaux fragiles (K1ç faible). Ceci est lié d'une part à la nature des liaisons
chimiques qui assurent la cohêsion de ces solides'et d'autre part au mode
d'élaboration des céramiques. En effet, elles sont mises en oeuvre par lcs
techniques de la métalhngie des poudres (formation d'un cru et frittage). Elles
présentent donc une certaine distribution de défauts en volume et en surface. De
ce fait, la caractérisation mécanique de ces matériaux est abordée statistiquement
(loi de \ryEIBULL), car il 

-existe 
une dispersion lrès importante des

caracteristiques mécaniques qui peut atleindre lN Vo de la valeur moyenne de la
conlrainte de rupture en fonc-tion de la géomélrie, de la dimension et dislribution
des défauts. Les céramiques présenteÀt des porositês ouvertes (porosités qui
communiquent enlre elles) ou fermées (por-osités qui ne présentent pas de
communication avec d'aulres porositês) qui vont inlluencer les caractéritttq,re!
mécaniques (chocs thermiquei...; ta valet du module de YOUNG (celui - ci
diminue lorsque le taux de porositês totales contenues dans la céramique
augmente ll97l,la loi de comportement dynamique de ces matériaux.

L'atmosphère d'environnement, en présence de contraintes résiduelles,
peut générer une fissuration sous critique par mécanismes de fissuration sous
c.ontrainûe.

Les conlraintes résiduelles peuvent avoir plusieurs origines :

- Effets thermiques (dilatation des matêriaux).

- Mêtalluryiqræs (lransfo,rmation de phase).

- Mêcaniques (miss en forme, application d'une contrainÛe, usinage...).

Ces causes étant interdépendantes.
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Etat
thermique

dilatation
ou contraction

transformalion
de l'énergie de
déformalion

Transformation
de phase Etal

métallurgique

Chaleur latente
de lransformation de phase

r
caractéristiques
mecaûrques

".,i*t**caractéristiques
mécaniques

Le critère de fissuration de la céramique (KtC) est lié à la dimension de
défaut critique (ac). En effel, I'initiation d'une fissure s'effectue toujorrrs à partir
$1 {Afaut de. plus-grande dimeusion (modélisation du lien [e ptus fAUq. ù" 

""lutlaconlrainte d9 rupture des céramiques est directement t*û* à sa+ompaeité
et densification- Nous présentons l'évôluton de la contrainte de ruptgre à'une
céramique ayant un factenr d'intensité de contrainte (Ktc = 4 Mp; . muz) en
foncton de la dimension des défauts.

KIc = ocy,lac eg1,)

y = ,lr pour un défaut de géométrie semi - elliptique.

a.

(mm)

Ic.2 l0-l I

oR
(MPa)

7t4 226 72

volume par
lransformation de phase

lransformation de
phases induites
par les conlraintes

M



La résistance mécanique des assemblages céramo - métalliques va être liée

aux caractéristiques mécaniques initiales et àux modifications de stnrcture ou de

coÀpositioo 
"hirique 

de lâ ceramique à-l'interflg {e liaison, aux évolutions

slruciurales et de càmposition chimique du métat de.base, aux caractéristiques

mécaniques et à la'loi de compôrtement mécanique du joint brasé ou

thermocompressé.

La contraction différentielle des matêriaux utilisés, lors de la éalisaton des

liaisons enlre une céramique et un ulliug" métalliqug, génère. des con{rairtes

résiduelles à l'interface d. l'assemblagé et dans la céramique' Ce4i Pegt
engendrer uo" *pi*" différee initiee-à l'inÛerface de liaison ou dans la

.éi.*iqu. à partir àe défauts de surface ou de volume et limiÛer la résistance aux

chocs tËermiques, à la fatigue thermique et thermomécanique.

Le principal problème posé d'un point-de yrle mecanique.Pour la durée de

vie des àr".6t.gs cérami{ue / métai est la résistance aux chocs thermiques,

cyctes thermiqueslfissuratioi sous - critiqgg. Ilest donc nécessairc d'analyser le

.Ér-pott"r"oi thermique des liaisons,'l'influence de l'état mécanique des

surfaces sur la fissuration des ionctions cêramique / métal et sur les paramèlres
de fissuralion des céram.iques.

V.2. Comportement thermique et méeanique des liaisons cêramo f
métalliques.

Compte - tenu que les matériaux céramiques,. velres, vitrocéramilues
pésentent^uo .o-poriement mécanique purgnè1 éhstique, 9,"*9on 

de

nouvelles s,rrfaces pL fissuration est Ëseul mécanisme permettant la,dissipation

d'éneryie élastiqueiusceptible de se fibérer lors d'une sollicitation mecaniq|e oy

thermJmecaniqùe (cycle^ thermique, chocs thermiques, falig,ue thermomé:cani-
que-.-).

Le passage d'un assemblage d'une temt'ratuce de éférencc (t$ à la

tempérafrffe finate (f1) constituè un choc thermique. Si Tg t Tf, le choc

thernoique est dit " descendant " (lefroidissement). La partie Érinprique de la

piece èrt alors sollicitee par des conlraintes en lraction et [e coew en

compression (figwe n' ô{).
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TTGURI 64

Schéma de la nature des contrainûes générées par le choc thermique
descendant en periphérie et à coeur d'une àpto,r.'"tt!./irdtiq;uo-.i.i*iqu".

Si TR < T6 le choc thermique est dit " ascendant " (chardfage). Le coeur de
la pièce est alors soumis à une ràttieildion p*aûrque de ractioii la périphérie
à des conlraintes de compression (figure n" 65). 

I

TTGURE 65

Schéma de la naûre des contraintes
généées par choc thermique ascendant porrr uoe cpiouvettre cylindrique.

contrainte

.ocI-\
l_ f

^4,



Dans [e cas où l'éneryie élastique associée au choc thermique est
insuffisante pour conduire à la fissuration macroscopique instantanée, une
succession de chocs peut aboutir à cette fissuratiou (fatigue thermique). L"
critère thermoélastique de résistaoce aux chocs thermiques prend en compte la
propagation de microfissures préexistantes, vers un réseau de fissrrres
macroicopiques, lorsque [a conlrainte thermique maximale devient supérieure
localement à la contrainæ moyeure de rupture du maté-riau. L'écart critique de
température à partir duquel la fissuration du matériau céramiq_ue, _ou de
l'inlerface céramique / joint s'effectuera est donné par la relation de KINGERY.

oR(
ÀTç = 

Ë f-1 (p) (28s)

De ce fait, l'écart thermique ÂTç admissible par les assemblages céramo /
métalliques, effectués par brasrye ou thermocompressioû, etr cyclage thermique
est tié à la contrainle de rupture de la liaison /19&.

conlrainte de ruptr.re de la céramique ou de l'assemblrye céramique/
métal, si la ruptnre se produit dans la céramique.
coefficient de POISSON de la céraurique.
module de YOUNG de la céramique
coelficient moyeo de dilatation de la céranique.

: fonction de BIOT.

Toutefois la contrainte thermique maximale (qrr) ne se déveloPPe Pas
instantanément, elle ne peut atteindre qu'une fraction de sa valetr nominale dans
la mesure ou il exis{e un gradient thermique dirigé de la surface vers le centre de
la piècc (la temperatr:ne en surface est uue fonction continue du temps).

qr reelle = V orh nominale ll99l. (2E9)

i[r est une fonction du temps et de l'importance du choc thermique (0 S V S
1) qui s'exprime Par son nombre de BIOT (p).

É=D (2eo)

D : dimension moyenne de l'échantillon
h : coefficient d'echange thermique superficieL
k : conductivité thernique de la cêramique.

L'exp,ression de KINGERY définil la condilion limite d'un choc thermique
extrêmemènt sévère (É = -). L,e paranètre de Ésistance thermique R qui est une
caractéristique intrinsèque du 

-matériau, 
est fonction de la géomélrie de

l'éprouvetle.

oR

tt
E
q,

f (p)

h
I

XI



. Lo_rsque les chocs thermiques sont durs (B élevé); la valeur réelle de l'écart
de température est donnée par la relation :

Pour une plaque et un cylindre infinis :

R_
on(1-p)

f-1 (É)

Pour un disque mince :

R-
on (1 - 2p)
Ea(1 -p) f-l (p)

ÂT.  =  V- lR

R'= kR

k : conductibilité thermique de la céramique.

ATc

- Le paramètre R détermine la valeur du qladienl thermique pour laquelle la
çfmmirlue peut résisûer au choc thermique. Si le choc theririqrie est fâibb, le
second paramètre de résistance aux choci thermiques est utilisé.

(2er)

(2e2)

(2e3)

(2e4)

(2es)

(2e6)

- R'f

k=#

A: coefficient de proportionn** (Ë) = A p.

D : dimension moyenne de l'échantllon

Le choc thermique génère des conlraint,es internes dans l'éprouvette
(conlraintres residuelles issues de la différence de caractéristiques plyliqu., .t
mécaniques des matériaux (Era, # Emh)). si on considère q,ïJtô.rt a.
température AT est homogène dans totrûe la pièce-, l'état de contrainte thermique
est triaxial. Le niveau macroscopilue des cônlraintes résiduelles feoOtc*r Oân"
la céramique est donné par la neËtiôn:

Pa l f
o  =  

(1- l rT  f (É l

L'éneryie dissipee pg* qlgpager la fissure est issue uniquement desconlraintes internes inclues dans l'éprouvette soumise au choc ftuÀiqu.
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Si on considère I'aspect énergétique 12ffi1,
s'exprime:

V/R = 2 t IN12G

G : énergie de la création de surface.
N : densité des microfissuf,es par unité de volume.'
I : rayon de la fissure.

L'énergie élastique totale :

l'énergie totale de rupture

(297',)

(2e8)

Eg : module de YOUNG de la céramique avant fissuraton

L'énergie totale est donnée par la relation:

Wt ='We + Wg (299)

d\Mr d\Ift
Si ïi- > 0, les fissrnes deviennent stables, pour Ti- < 0, les fisstnes se

propagent de façon instable (fissuration brutale).

La valeur critque de l'écart de température ÀTs correspond à la condition :

dw
Ë 

= 0 (fissures en êquilibne)

3 E.' (a ̂  T)2w'e=ffiIr to (t - p4 x 13,-,
9(1-2p)  |

Les petil,es fissures se propagent lrès rapidemenl La longuern finale de
fissure est donnée par I'expression:

t=tffitw
La contrainte de rupture est définie par l'expression ;

qR=rffir*

. -3 (1 - 2p) of,2tt=[zïffilw

,.rw (300)

(3or)

(302)
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Les fissures de grandes dimensions sont pratiquement statiques et ÀTç
s'exprime:

Àrç=rffr* (304)

Le paramètre de stabilité de résistance aux chocs.lhermiques R51 est défini
pour p >> 1.

Rst = ffir, (3os)

Les différenls. palamètres de résistance au choc thermique, utilisés en
fonction de la sevérilé du choc, et les paramètres de stabilité de ia résistance au
choc thermique sont présentés tableau XXfV.

TABTEAU NIV

Paramèlres de résistance aux chocs thermiques t2OOl.

Premier paramèlre *=5+::]l
Second paramètre

Troisième paramètre
R" '=  -EO -

o-R (1 - 2V)

Qualrième paramètre

o2n(1-t)

Paramèlne de stabilité de la resistance l_ . G
.u "no"1n"Àiqu. fl >> r 

''* 
I *o = 

ffi't'

Pramèlre de stabilité de la rêsistance
au choc thermiqtæ p < 1

R'st = KRsl
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La fissuration est initiée nécessairement pendant la période du transfertthermique rapide (€_tl ry. r'auteur GI-ANDUS ,oot que ra température estsupérieure à 100"c lorique_la fissuration se piJuit. [.a température defissuration est donnée par lâ..l.tion ,

Tfiss = 100+ôT

ôT: écart de ûempéralure (fp "C _ 100"C).

L'écart critique effectif de température s'exprime :

ÀTc eff = Tc - Tfiss.

ÂTcef f .=Tc- (100+ô ' f )

Lorsque (É < -), ÂTcet > R

ÂTceft = ÀR (avecÀ > l)

(306)

(307)

(308)

(3oe)
Il est démontre que la température critique de fissrnation vérifie la relationlrwt.

Tç-100+ôT+ÀR (310)

.. lut paramètres microstntct'uraux influencent la résislance aux chocsthermiques. L'analyse du c.ompgrtep.ot th.;;lu;;ue du matériau pendant leschlcs $"*iq*s permet Oe prévoi. ume diminution'de ÀTs lorsque la porositétotale de la ceramique 
lugnènte. c:t.o'"l pas toujo'rs vérilié. L,expériencemonlre que dans certails ^"s (Al N), la 

^"crirt 
otl aux chocs thermiquesaugmente (accroissemeqt ÀT) !*ry*. h po*rotug. t"t.l 

- 
our^f*oiiæ,contenus dans la céramique éroî,t. ieci est ie .u r*- qu'il peut .*îsu, uo"différence enlre la distribrlion réelle o.r f-"rilé; ;i h distriburion idéatiséen0l/ utilisée porn l'étude des fois anafytiqulr. 

----- -'

La porosité, la dimension et gjométrie des grains, res ségÉgationschimiques aux joinls des-grains, h pËsenc;à; ;il* virreuse interyranulairesonl susceptibles de modilier la Ésistance aux .ho", thermiquer. Ëiableauxx\r presente I'influence 
9: l. pTosité sur i" rcrirt re aux .io., thermiqgesll99l' La dimension des défauË de srrface;""ditÉr-par hs ioiot, de grainsaugmente anec la dimension des grains. La vitesse-àô croissir* 0., grainsdiminæ lonsqræ la dirension de *ii* - .i .û.;;Ë. De ce fair, il existe un seuil

TIqp 
' long'ern effective à;Ef;.É "-à"p.Iii'&*r la propagation desdéfauts devient quasi statique Dt2 _ 2O3t.

nl



Votolaldes porosités

41203 (c)

Al N (M.P)

TABLEÂU )Oil

Influence duVo total des porosités
sur la température crilique de fissuration Â'f6 ll99l.

D'un poinl de vue expérimental, la dimension et la géométrie des
échantillons doivent être considérées lors de la détermination de ÀIs. La mesure
de la propagation de la fissure peut s'effectuer selon diffêrentes techniques
12041.

- Méthode acoustique.

- Ressuage (si la céramiqtre ne présente pas de sensibilité à la corrosion
sous conlraint,e en présence du solvant ou du rêvélatew ulilisê).

- Méthodes uftrasonores.

Le caractère aléatoire de la distribution des porosités dans la cêramique,
des défauts de surface et de volume, impose de déterminer le paramètre de
rêsistance aux chocs thermiques par analyse statistique de \MEIBULL /205/.
L'expression empirique de \WEIBULL pour le choc thermique est:

P = 1 - exp I-A (ffi)* I(.) tmpl (311)

P
A

probabililé de rupture par chocs thermiques.
surface d'échantllon sous contrainte.

E u1s
: (l - tt) 

(avec o6 conlrainte de seuil pÉsentant une probabilitê

de rupture de 0,63 pour un volume Vg égale à I'unité de volume.
paramètre de WEIBULL.
fonction de BIOT.

ÀTo

m

vmp



I (*)

TI
2=T
0

cos m+l 0 (cos40 + 6 cos20 sin20 + :; in 04)1/4 d0 (312)

L'analyse de la distribution de Àfs, pour les essais cJe flexion quatre points

biaxiales, montre que la rupture par chocs thermiques'est contrôlôe uniq-ucment

Dar une populatioÀ-de défàuts dL surface. Ceci dépend de la sévêrité du choc

it...iquà 
"i 

du niveau cle la conlrainte de la céramique.

[.a contrainte de rupture des couples vitrocéramique-/ .tl i-alliage. ferro-

nickel réalisés par thermà"o.pt tsion vrie de 15 à 30 MPa La ntpture se

oroduit systématiquement dans la vitrocéramique, derrière l'interface de liaison,

[ 
"ïl'a:'jir. 

*iËo uo" ligne isocontrainte du-charnp de conlraintes résiduelles.

ô.1L, - ci sont gcocré"* lois du refroidissement pq ôontraction dilférentielle des

Àuio.iu,r* ou ti'it J" r. dilïérence de coefficieni de dilaraton et de module de

YOUNG qui existe entre ceux - ci.

Nous considérons que :

- La vitrocéramique présente une loi de comportement mécanique

purement élastique.

- Le métal de base présente une loi de comportement mécanique purement

élastique.

- Le joint est élastique dans.un intervalle de température donné en fonction

de sa loi di comportement mécanique'

En posant l'hypothèse que 19 gradient thermique dans l'éprouvette est nul,

nous évaiu""r p* Éfu"ul l'écârt critlge de tggryrature pour une sollicitation en

"n* 
tï*-iquJ descendant en consiàérant diffôrentes valeurs de contraintes de

*pftr* de l'âssemblage thermocompnesse vilrocéramique / Al / Fe - Ni - Co'

Deux configrnations sont analysées :

L I Dtsgue nthce.

a . ï '  -  on( l  -2 t t )
arc  -  

Ec( l_p)

2l Cylnde infrni

on (1 - tt)
A fc=T

Ces courbes thêoriques À Tç

(313)

(314)

= f (oR) sont consignées Planche 54'
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Conlrainte de rupture
de la liaison

on (MPa)

Disque mince

ÀTç ("C)

Cylindre idini

ÀTç ("C)

5
10
15
20
25
30
35

74
1z+8
223
297
37r
45
520

83
t66
249
332
4ts
498
581

TABTEAU XXVI

ÀTC "C en fonction de la valeur de con{raint,e de rupture.

Courbes A T.= fr( o llPa )

A [ = o r ( t - r r ) / t a



Des essais de chocs et de cyclages thermiques ont été effectués pour le
couple vitrocéramique /Al / atliage Fe - Ni - Co. Les éprouvettes sont constituées
d'un disque eû vitrocéramiqué de diamèlre 20 lllm, d'épaisseur-_10 lllm,
comportant un trou de diamèkà 4 mm eo son cenlre et d'un disque en alliage Fe -

Ni - Co de diamètre t2 ulm, d'épaisseur 1 mm. L'épaisseut d1r j_oint
thermocompressé (49 - 5N) est de 0,15 mm, la laryer.r de liaison 4 mm (surface
de liaison SL = 100 mm2). Le critère de ésistance aux chocs et cyclages
thermiques que nous avoûs choisi est l'évolution de la valeur de débit de fuite à
l'hélium de-la liaison (mesures effectuées avec un speclromêtt9 d9 masse
quadripolahe par la -èthod. dite de localisaton au iet d'hé[ium) - ou la
fissuraiion de'l'assemblage au niveau de la vitrocéramique. Les ésultats
présentés tableaux XXVII et XX\ffi montrent que :

- La vitrocéramique est fissurée sous la liaison, à proximité -de la surface
d'assemblage, pour uà *ttt thermique ÀT = 305"C 

-consécutif 
à un choc

thermique descendant très sévère.

- L'étanchéite à I'hélium est altéree après un cycle thermique enlrainant au
nefroidissement un ecart thermique ÀT = SIO"C en fonction de la vitesse de
refroidissement. La valeur ÀT = 305"C, porn laquelle il est observé [a fissuration
de la vitrocéramique, peut s'expliquei par une hétérogénéité _d"t échanges
thermiques, l'influence des défauts de surface,la sévérité du choc thermique.

TABTEAU XMI

Etanchêité à l'hélium des liaisons en foncton du cycle thermique.

Vdcur dc débit dc
fuitc à l'hélium

(Pam3.5-11

Vrlcssc dc
refroidisscrncnl

('c.min-l)

Palier thermique

('C.min)

n5



Températur
e initiale

("c)

Temps de
transfert

Température
finale

("c)

Observations

rupture de la
vilrocéramique

TABI.UAU NryIII

Etanchéité à I'hélium des liaisons après choc thermique.

Les essais de cyclage thermique e! de choc thermique monlrent que la
températrne maximale de cyclaâe û9d. qT _9{ de 4g0"i envhon, et que la
sévérité du choc thermique effectué à 

-305"c 
provoque h ;tiro à" h

vitrocéramique. Ces résultats peuvenl être expliquéi par là fragilité i"iU.f" de la
vilrocérapique et I'influence des conlraintes iesià*["r sqr le îacæur d'intensité
critique de contrainte.

La résistance aux chocs thermiques est l'une des caractêristiques
mécaniques des -céramiques el des assemblages céramo - métallique qu'il est
souvent nécessahe de connaître en fonction des condilions Oe iottidifations
fonctonnelles. La nature et Épartition des contrainties rÉsiduelles, la loi de
cornPorlemenl mécanique du joint thermocompressé et du métal de base,
influencent la Ésistance aux chocs thermiques des liaisons.

Les céramiques sgnt les peu rÉsistantes aux chocs mécaniques. La
sensibilité à la fissuraton de cès matériaux, donc des li"irào*-àu-o
m.;talliguel poq T ty.æ d9 sollicirations.mécaniq-ues pern ê|'. analyG par la
détermination de la ténacité des oéramiques (Krc) selon une mêthode de
chaqgement mécanique dynamique f2O6 - Zblt.

La fragilité inlrinseque des céramiques, verres, vitrocéramiques est très
importante (Ktc 0,7 MPa.ml/Z pour la virrocéramique " zérodur " 

"t 
d" 4 à 10

MPa porn les céramiques oxydes et non oxyd..). D. ce fait, la rÉsistance
mêcaniqug et la dunée de vie dès assemblaggs 

"ét..iq* 
/ métal Obp""O""t de la

nature, niveau e! -lepartition des contràintes resiôuefles genéftes dans la
céramique (si I'adhésion est Éactive), de la population et digri6ution des défauts
cle surface et de vglupe (volume éffectif .t iutf."" effective de dCiaurs), des
conditions de sollicitations (contrainles statiques et dynamiques, atmo*pn"i"...1.

Nous avons :ly. des rupures différées de liaisons vitrocéramique /Al /Fe - Ni - Co Éalisées par thermocompression. Por.r une ga".dtri" des



éprouvettes, des conditions. de- prêparation mécanique de la surface de liaison de

li vitrocéramique .iJ" .y.t thàrniique d'assemblage constantes, la durée de vie

des liaisons varie de 1 minute à 744ô heures (planèhe 55 - tableau XXIX)' La

raideur de la vilrocéramique et du substrat mêtallique -est idenliqye Poq toutes

les éprouvettes (vilrocêrannique : _cylindre diamètre 20 mm, épaisseur 10 mm,

lrou cenlral de diamètre 4 mÂ, subitat mêtallique : disque de diamèlre 1,2 mm'

Of"is"* I mm). De ce fait, la dislritutioo 9."t conlraintes résiduelles est

iâentique pour tous les échantillons. L'effet de celles - ii est analysé en mesurant

la défôrmâtion du subslrat métallique par interférométrie laser'

TABI,EAU XNX

Potncentage de rupture des liaisons realisecs qar thePocgmpression
p"* i" ."u[tu vitrocOramiques / Al / Fe - Ni - Co en fonction du temps'

Durcc dc vic mécaniqucDéformation
de la

vitroccramique

(pm)

Conditions dc
prcssion particllc

pendant la
thermæomprcssion

Etat dc surfacc
de liaison de la
vitrocéramique

P O 2 > P N 2 + H 2

90-  10

Eclairci
Alêagcet
gencratricc brut
d'usinagc

20
3
3
3
6
3

I
4
24
rA

72
l4

P O 2 > P N 2 + H 2

9 0 - 1 0

Eclairci
Alêagcct
gencratricc brut
d'usinage

5
5
2t
l 1
5
5
5

3-l minute
J l0 minutes

< 1
24
l4
t92

7440

PN2 + H2 >> PO2

90- t0

Eclairci
Alcsagc ct
gcnératricc brut
d'usinagc
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Les rêsultats obtenus monlrent que l'atmosphère utilisée pendant la

thermocompression ne paraÎt avoir dtnfluence sur la durée de vie des

assemblag.i. Il .*irt. uo. dispersion importante de celle -.ci pour une durée de

vie très .ôurt" (certaines ruptures se proôuisent avec émission acoustique lors de

la fissuration de t. 
"itr*Càmique).ïoutefois, 

l'état de sgrface de I'alésage du

substrat en vitrocéramique pt"t"otu des défauts de profond.eul tout, à fait

Jéutoir" (état brut Ausiiug. diamant). [a_ fissuration-se produisant dans la

vilrocéraùque et étant i"itié-. à partir de dêfauts d'usinage situés,soit,1lÏt"uu
de la gênérairice soit dans I'alésage du matériau de base en vilrocéramique.' nous

attribions la dispersion de duréJde vie des liaisons à l'influence de ces défauls

d;;t""g" lcontiaintes triaxiales, sollicitation statique.en mode de déformation

plant Ër à'l'.ff.r de farigue statique de la vitrocéramiq* géo9.9: !fl_I.éo".gi.
êtastiilue stockée dans la vitrocéramique (effet des contraintes rêsdueues)'

Nous avons effectué des assemblages identiques _ à :..u* cités

précêdemmenr en urilisant un subslrat en virùramique.poî l"!g^l-1:*.".
àe [aison présente des dimensions de défauts difféienfis, les surfaces de la

Iè"6*fti".'"t O" t'.tCot. t-t soit.bnÉ d'usinage soit éclairci (l'désage est percé

far ultrasons). Les tâsons Éalisées a"ec 
-un 

subslrat et vitrocéramique

pnésentant *" ,,n'f.." d" fi"iton p9lie, comportant des défauts d'usinaç.de

dimensions de 7 p- .r"iro" et 
'des 

r*tr"ôt usinées jusqu'à,I'état éclairci

ia?"utr de dimenslons Sî pr .o"iron).ont.un9 dr5ée pe vie iuÉti9ory à 3000
ù;; (critère de drnêe de ïie : fissrnation de la vilrocêranigrp ôu Clolulion de

la valern de débit de fuite d'hêlium Potlf une valeur < 1ùll Pa'm3, S-l)' Les

ésuhats sont pnésentés tableau XXX nOSl-

TABITAU )oil

Drnée de vie des liaisons vilrocéramiqæ / Al / Fe - Ni - co

en forction de l'état de surface de liaison efdes conditions d'usinage.

Duree dc vie mécaniqueDéformation du substrat
vitroccrarniquc

(pm)

Etat dc surface
dc lieison
dc la vitroéramiquc

5
5
5
10
5
5

3 1
3

168
2N
zil
576

d'usinagp diamant

Polic(déf8uts < 7 Pm)
Alésegc ct géûéretrhc

fétd écleirci
[ls;nagc par ultrrsons



(fous les subslrals ont subi un lraitement thermique de relaxation desconlraintes résiduelles générées par I'usinage paragraphc iv.a .2.4.).-*

. La comparaison des dilférents résultats montrc que la préscnce dc défauts
de surface, silués soit sur la surface de liaison de la uitro"crà.iqu",-*it sur lessurfaces sollicitées Pi l. .lngp de conlraintes résiduelles, ont'une granrte
importance sur la durée de vie dei liaisons. Les meilleurs résultats sont obtenuspouf, une surface de liaison présentant.un -et1t-p9li (diménsi"n J" Jéir"t 37 pm)
et pour des surfaces (alésagé, génératrices) éclàirciàs (défauts de dimension = 30pm).

v.3. Analyse fractographique des assemblages après fissuration sous
critique ou essais de caractérisation me.uniqu*.

t^ ,,_t:i^":stgations 
ont été effectuées dans le but de déterminer l'origine dela rrssurarron et r ll"pugation l_o^ g'go" rupture différée des Jouplesvitrocéramique / N I Fe -- Ni - g.o_ _réalisés pi thermo"o^prorrioo 

"i 
l.comportement d.: assemblages SilNq / AI' I alliage ufuioi"iuÀ 6Ml

thermocompressés lors d'une sollicitation mécanique en ,oâh.."nt (Mode I auniveau de l'inkrface de liaison).

Les exameT 
TI 

réfryr.p*.microscopie êlectonique à balayage ce quinécessile la métallisaton des écËantillons lcoirche A,t-Fi dulagilX"n,,ni.on
déposee par pulvérisation cathodique) mg - ZlOi

Le faciès de rupture des subslrak en vitrocéramique est celui d'une ruptgre
lrygi! qrysentant.{9s_lignes de \ùVALLNER mti$t-"n" s6 I îre*u, o"lo8' 1(X), I l0' 1l t). t-llorphologie des ruplures de matériaux rrugiLi coûrmeles. céramiques es!,cçctériseè par in roo. isse dile ' zone miroir-" qui prendnaissance autour de l'amorte dL la-fissuration lpoint o iriîi"ti* ou r."riri*.y.
Au - delà de cette zone lisse, la surface de ruptrire devient -gu"u*, ,t ie". Lulransition de la zone " mhoir " à la zone rugueuse est marquEe par une bande
gfoite. La-liengSoyentre de rransitioo -oq,Ë b front o" *p*e (ftg,r* n" 66).L'aspecl de relief q*- rrynte la 19ry rygueuse est issi oe iities radialesauxquelles correspondent des asperités de- strface linclusionsl àcr..rt, desurface...).

a0
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Zone lissc ditc " miroir "

funorcc-de-npl ure

Zone rugueuse

Zone do transition

T'IGURE 66

Schéma de la rupture fragile d'une céramique, verres, vitrocéramiques.

Lorsque les défauts gênérant I'aspect rugueux du faciès de rupture sont
srdfisammænl importants, des fissures secondaires peuvent êlre initiêes avant que
le front de ruptrne n'atteigne ces défauts. Si la vitesse de fisswation est isolrope
et homogène, I'intercepton des fissures secondaires par les fissures principales
dessine des hyperboles si le front de rupttre est circulaire et des paraboles si
celui - ci est rectiligne.

Lorsque la fissrnaton se développe, tout défaut interne ou superficiel
lraversé par la fissrne devient la source d'ondes ultrasonores (ondes
longitudinales, ondes transversales). En I'abseaçs d'anisolropie du matériau
céramiqure, ces ondes sont sphériqræs et cenlrées sur les dêfauts. La lrace des
ondes ullrasono'res sur le plan de fissrnaton est définie cornme étant le front
d'ondes ullrasonores. La vitesse de propagation des ondes uftrasonores est
toujours superieure à la vitesse de p,ropagation du front de fissuration. Celui - ci
sera contintællement coupê par le front d'ondes ufirasonmes en diffêrents points
successifs. læ point de renconlre enlre le fronl d'onde et le front de fissuration
donne lieu à la relaxation de la surface de rupture (le côté compriné par les
ondes élastiqræs lransversales se détend apres passage de la fissrne). Le lieu
géomêtriqræ des points de renconhe enlre le front de fissuration et le front
d'onde est maryræ pr une ligne en relief ou en cneux sur la surface de rupture.
La ligne de UfALLNER est telle que h rapport des distances au front de
fissuration est constant et égal au rapport de vitisse de pnopagaton du front de
fissuation (Vt) sur la vitesse de propryation des ondei trltraionues (V2), soit
Vr
É, 

= Mach = 0,1 - 0,5. On distingræ deux groupes de ligne de'WALLNER.

Le faciès des lignes de \trALLNER de groupe I sont macroscopiqræs. Elles
prennent naissance sur des ddauts de surface. Les lignes de 1VALLNER de

æl



groupe II se forment à partird"inclutiot$ dludéf,adsde rrohrme (figure n" 67).

Front de fissuration

ùigine des ilélautr de swfaæ

et des ondes transftrsa.ks US

Foyer de fissurc
Front d'ondes US

a ) Ugncs de IALIJ{F.R de groupe I

a) Lignes de'WALLNER b) Ligne de \ùVALLNER

Groupe I Groupe II

FIGURI 6?

Schéma des lignes de WALLNER du groupe I et II.

x2

Amorte dc rupture

b ) tignes de rtIIÀER de groupe ll



L'analyse fractographique du faciès de rupture du subslrat en
vitrocéramique après rupture différée ou
montre:

i de caractérisation mécanique

- L'initiation de la fissuration au niveau de l'alésage et des défauts de
surface situés à ce niveau (défauts d'usinage 1169l), ce qui donne lieu à la
formation de zone lisse.

- La présence de lignes de \VALLNER du groupe I dauns la zone lisse et du
groupe II dans la zone lisse et dans la zone ruBueuse. Ceci implique une vitesse
de propagalion du front de fissnration lrès rapide qui est caractéristique de la
ruptr.re fragile.

L'influence des défauts présents sur la surface de la vilrocéramique au
niveau cfe la Ésistance mécanique et la durée de vie des liaisons vilrocéramique /
Al / Fe - Ni - Co est confirmée par I'analyse fractographique des faciès de
rupture.

Les examens de la morphologie de la srrrface de rupture des couples Si3N4
I N I .lliag" d'aluminium 6061 thdrmocompressés après essais d'rrachement
(microscopie éleclronique à balayage avèc dépôt- Au - Pd 1500 Â sur
l'éprouvette afin d'éviter les effets de charye éleclrostatique sur la éramique)
monlrent:

- La rupture est hétérogène à I'interface alliage ffil I joint Al. Elle se
produit aussi bien dans le ioint en aluminiuq (planche 57 - figrnes n" 112,
113, 114, 115) que dans le métal de base (planche 58 - figures n ' 116, ll7,
118). Iæ faciès de rupture du métal de base est de type ductle avec des cupules
de dimensions hétérogènes. Il comporte quelques zones de rupture mixte.

- Une rupture hétérogène à l'inærface SitNt / joint Al. On observe soit la
rupture du joint par endrorl" soit l'arrachement du joint à I'interface de la
céramiqr.re (planche 5E - figwe n' 119, planche 59 - figures n' l2O, l2l),.

L'hétêrogénêitê du faciès de ruptue est issræ de I'inégalité de la réparlition
de la conlrainte de sollicitation lons de I'essai d'arrachement. Torlefois les
observatons de I'interface .lli.gu 6061 / joint Al montre une bonne adhésion
Éactive (diffusion de l'aluminium dans l'alliage d'aluminium)et une adhésion qui
paraît acceptable à I'interface ioint Al / SilNt (rupture du foint en aluminium)
bien qu'elle soit hêterogène.

V.4. Techniques de caractérimtion meeanique des céramiques.

Les matériarx céramiques, verres, vilrocéramiqræs, prrésentent un
comportement mécanique frryile. Iæs conlraintes de rupture pour une
sollicilation en mode I, ohenues avec ces matêriaux atûeignent des valerns très
inférieures aux valeurs thêoriqræs du cristal parfait calculées à partir des forces
de cohésion atomique.



- Ceci s'explique par la présence de défauts macroscopiques dans ces
matériaux qui sont générés lors de l'élaboration (frittage, usina[e...). Les défauts
macroscoPiques induisent localement des contraintes importanûes (concenlration
de conlraintes triaxiales) qui sont à I'origine de la iissuration brutalc des
céramiques. Les mécanismes de ruine par rupture fragile ne constituent pas les
seules causes de la fragilité intrinsèque des céramiques. Les mécanismes de
corrosion sous conlraintes en présence de l'atmosphère et de la température de
l'environnement peuvent générer la croissance lente de défauts proches de la
lTlu"99lProvoguer la rupture brutale à plus ou moins long terme t2l4 - 215 -
216 - 217 - 218 - 219 - 22O - 221 - 222 - 223 - 2241. Parfois la géomélrie et
dimension des défauts de surface peut être modifiée par un traitemen-t thermique
:9ut. ule almosphère favorable à une réaction chimique en surface tZ2Sl
(évolution du.rayon de courbure des défauts du fait de la diffCrence de pression,
phénomène d'évaporation - condensation, et de l'adsorption d'atomes en tête de
fissure).

La.mécanique linéaire élastique de la rupture permet d'établir la relation
quanlitative enlre les conlraintes exercées, la géomélrie et dimension des dêfauts
et les caractéristiques intrinseques des matériaux (facteur d'intensité de
contrainte, durée de vie en fonction des conditions de conlraintes et atmosphère
de sollicitation).

L'analyse de la fiabilité des assemblages réalisés enlre les céramiques et les
4"g": métalliques imposent de connaîlre les paramètres de fissuraûon de la
céramiqrre (KIc, durée de viQ afin de déûerminer I'influence des contraintes
résiduelles sur la durÉe de vie des liaisons (fatigue statique).

L'étude de la'modification du champ de conlraintes au voisinage d'un
défaut et la définiton des criGres de pnopagation de celui - ci sont aEordées
selon deux concepts par les théories Oô CTFFITH et IR\ryIN. La modélisation
de la Plopag$on d'une fissure initiée par un défaut considère soit le bilan
éneryétique -d"! mécanismes de fissrnation, soit I'analyse du champ de
conlraintes élastiques en front de fissures.

La théorie de GRIFFITH explicite l'énergie (U5) nécessaire.pour créer
deux nouvelles surfaces en présence d'une fissure.

U=Uo+Us+UE- 'VI1 (31s)

Ue : éneryie de déformation en I'absence de fissure.
U5 : énergie de stnface due à la formation de la fissure.
ug : variation d'éneryie de déformation élastique due à I'introduction

d'une fissure.
WL : variaton de lravail extérieur du fait de la formation de la fissure.

Le criGre de GRIFFITH s'exprime :

l t l

- < 0 fissureinstable.
Lta



âUs
E

dU ê.
E- 

= 0 fissure en équilibre.

dU
.lut 0 fissurestable.

- dUo
Le terme -&- = 0, UE et \il'1

-a(wr + up):-T

sonl fonction du mode de chargement,

(316)

(317)

(318)

(31e)

(32o)

L'éneryie du sysGme est conservée pendant la propagation de la fissure.

L'énergie de déformation U6 peut êlre déterminée par l'analyse d'INGLIS
pour une dislriburion de contrainte autour d'une fissure elliptique de longueur
(a).

Us

( =

K.

--W (1 +p)(k+1)

3 - p pour un mode de sollicitation en déformation plane.

(3 - rr)
ffii Pour un mode de sollicitation en contrainte plane.

A l'équilibre # 
= 0 et la conlrainre appliquée o corespond à la conlrainte

de rupture op.

duedU dUt
l --=E-

dU od nn

La conlrainte de ruptrne s'exprime:

oR=tqft.lftn (déformaton plane)

oR = tt&". llv, (conlrainte plane)

I-e critère de ruptune idtq.re que la ruptrne se produit pour une conlrainte

telle que la variation d'éneryie sockêe ry est'êgale ou superieure à la
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variation d'énergie nêcessaire pour former uûe nouvelle surface # I.e taux

d'énergie fourni lors de la rupture est :

Ç =
â (ug -wll

(321)ôa

La rupttne se produit lorsque l'énergie totale du système atteint un
maximum. Une dimension de défaut critique âç, pouf, une conlrainte donnée,
correspond à la valeur de l'énergie G appelée taux critique d'énergie fournie.

Pour un matériau fragile :

Gc= 2To (322)

L'analyse élastique du champ de conlraintes en front de fissures effectuée
par IR\ilIN prend en compte une fissure plane de front linéùe se propageant
dans son qlan.-Le principe de superposition des champs de contraintes apptique
en tête de fissure impose de considérer lrois modes de chargèmènt
fondamentaux ce qui implique trois types de déplacement relatils des surfàces de
la fissure (figure d" OS1.

FIGURE 6B

Modes de rupture associés à la propagation d'une fissrrre plane.

Les modes II et III inpliquent une fissuration avec une sollicitation en
cisailhment. Iæ mode I (lraction) est le plus cornamment observé. Lors de la
propagation de fissure une combinaison des lrois modes est possible.

I I

III



Si on considère la configuration des contraintes, au niveau du front de
fissuration, appliquees à un élément de volume repéré en coordonnées polaires,
I'analyse élastiqué du champ de contrainte conduit dans le cas d'une sollicitation
en mode I à une expression de la forme (méthode de WTTSTERGÀÀD utilisant
la fonction d'AIRY).

fi; (0) (323)

r,0 : coordonnées polaires du point considéré (le fond de fissure étant
pris pour odgine (figure n'69).

(i, j) :-indices liés aux tensetns des conlraintes en fond de fissure-

NGURE 69

Schéma de la cpnfigrnaton des conûaintes
appliquees à un élément de volume situé au niveau du front de fissrnation.

Læ coefficient K1 est appelê le factern d'intensité de conlrainte pour une
sollicitation en mode I. Sa mesure dêped uniquement de la gébmétrie du
système (taille d'éprouvelle, dimension de defauts, distribriliog {9 L population
dês défauts), de la dis{ribdion de la chæge appliquee. Il a ê{e démonlre que le
facûern d'intensité de conlrainte K1 pouvait s'explimer par la relation:

K1
oli = wl

x7



KI = oy,, la (324)

a : dimension du défaut se situant dans une position normale à la
conlrainte nominale.

y : coefficient lié à la géométrie du défaut et au mode de sollicitation
g = y'n pour un défaut semi - elliptique et une sollicitation en mode I).

Au moment de la rupttne, le champ de conlrainte en front de fissure est
constant. La valeur de Kt atteint la valeur critique K1ç qui est une caractéristique
intrinsèque du matériau. Celle - ci représente la résistance à la propagation de
fissure dans un matériau (le K1ç est très faible pour les céramiques 4 - 10).
Lorsque la propagation brutale de la fissure se produit, on a :

o=ac i  o=oc;  Kt=KIC

KIC = oçy Jaç

KtC: facteur d'intensité critique de conkaintes.
oç : conlrainte crilique de ruptr.re.
ôç : défaut critque générant la rupture.

(32s)

L'analyse d'IRWIN selon la théorie de l'élasticité permet d'établir une
relation entre le facteu d'intensité de conlraint,e et le taux d'énergie dépensée lors
de la fissuration Pour une sollicitation en mode I :

K?
çr-É conlrainte plane (326)

GI=
rf 1r - pzy

déformation plane (327)

Ces relations sont vérifiées au moment de la rupture d'ou la
correspondance entre l'éneryie de dechirure et le facteur d'inl,ensité critique de
contrainte.

rcic
('tc = -F (328)

GIc =
q]61r - pzl

déformalion plane (32e)

Pour une nature de sollicitaton selon laquelle les forces appliquées à un
corps isolrope mettent en jeu les lrois modes (I + II + III), la nelation générale
s'applique:

conlrainte plane
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Les deux approches, énergétique et analylique, permettent de connaître
l'expression définissant la contrâintè o. qui provoque la propagation brutale

d'un défaut de dimension as.

Gtc E
1It2 (331)

o=(J#a(Kf *rfrl+uiuq!,

Pour une sollicitation en conlrainte plane.

..=+r5.,z- J  LL r  \Ay '

Y2a+(  l  -p2)

Ceci est vêrifié pour un matériau de caractéristiques élastiques (E, p) et
mécaniques (KIC, G1ç) données. Dans le cas d'une rupture non idéale, le pnofil
de conlraintes défini par les expressions 317 - 318 ne traduit pas totalement la
réalité. Au voisinage immédiat du front de la fissure, la contrainte qry serait
infinie.

Pour les matériaux métalliques, si qy est la limite élastiqræ dans le cas d'une
sollicitation uniaxiale, IRWIN propose de considérer qu'il existe une zone de
plastification en amont du front de fissure, de forme cylindrique et de rayon ry.
Le profil de la contrainte au moment de la propagation de la fissuration pÉsente
un çfuangement de penle potr la valeur de oy (figure n" 70). Le terme ry
introduit dans llexpression corrigêe de la tenacité (226). pour laquelle la
dimension (a) du défaut devient (a + ry), est déterminé pow une sollicitation en
dêformation plane par la relaton :

(332)

Ktc Ioc=y = [

,v=*,1,'

(330)

(333)
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Fissure fictive

Fissure réelle
Profil théoriquc de contrainte

Profil réel de contrainte

dy

T'IGURI 70

Profil de la conlrainte en front de fissure
pour un matériau présentant une dÉformation plastiq'e

aufront de fissuration (IRWN).

Ce comporleggnt plastique ne peut pas être renconlré pour les céramiques
à la tempêrature ambiantè.

. L'analyse énergétque et le facteur d'intensité de contrainte permettent de
9:;n1"__""ï,1*1"Àenf d'un marériau à la grop.gurion d'une fdsu; pour lasollrcttation d'une pièce massive en mode Ï 1ôontrainte normale 

",r-pl- 
d"fissuration) qui est u-n cap le plus fréquemment rencontnê et utilisé lors des essaiscle caractérisation mécanique.

La méthode de déterminaton du facteur d'intensité de conlrainle suggéréepar la norrne ASTM f2271consiste à cregr un défaut (préfissurato"sO.otation)
et à mesurer la.conrrainte générant la propagatàn brutale o" ."tui - 

"i.L:lïtt_lrylt I,uelle que soit Ë nature des matêriiux, il o'"*iJ" p"r o" Àanooustandarcl pour la mesure de K1E des céramiques. De nombreuses conditions
d'essai sont décrites dans la littêrature n28 - 22gt. pour les céramiques lescritères de choix utilisées nW impliquent que :

a) Ladimension du défaut soit très superieure à celle des défauts inhêrentsau matériau. Elle doit êlre facilement mesureè et bien déterminée au moment de larupture' Cetle mesure est difficile à réaliser pour des essais effectuês à hautetempérature et pour des rnatériaux contenant un pourcentage lotal imporran deporosités.



b)Laconlrainte au moment de la rupture doit être connue précisément.

c)Lacowbe de compliance doit être déterminêe afin de connaîlre le facûeur
gêométrique y.

d)Si tlexiste une préfissuration, le rayon en fond d'entaille doit êlre aussi
faible que cela est possible du point de vue de la réalisation mécanique de
l'éprouvette.

e) Toute pièce métallique au - delà de 1m0'C est exclue lors du
charyement mécanique (échanges et stabilité thermique, possibilité de réaction
entre la céramique et les supports métalliques l23ll).

OLucorfiguration du chargement doit permettre la sollicitaton en mode I
et éviter la miseln oeuwe de modes mixtes (mode I + mode II ou mode I +
mde III). De ce fait I'application d'un effort en compression est le plus adaplé.
Ceci élimine les difficultes de manipulations pouvant êlr,e rencontrées lors d'un
essai de lracton (alignement de l'éprouvetle, mise en charye...) dans la mesure
où les matériaux céramiques sont purement élastiques.

t) La surface et le volume de l'éprouvetle doit être le plus important
possible afin de soumetlre le plus grand volume ou surface de défauts au
chargement mécanique.

La géomélrie et système de sollicitation des éprouvettes sonl pÉsentées
(figure n- 711. L'analyse et la critique des diffêrentes mêthodes de déterminaton
du facteur d'inûensité critique de conlraintes ont étê effectuêes par différents
auleurs n32 à2431.
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Ëtï-ltrz
FIGURI 71

Eprouvettes utilisées pour la détermination du factern d'intensité critique
de conlraintes des céramiques.
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L'analyse de fracture hertzienne 1244 - 2451 et la théorie de la mécanique
élastique concernant le contact êlasto / plastique (paragraphe I) permettent dc
déterminer le facteur d'intensité critique des conlraintes (la rupture est dans ce
cas générée par des défauts de surface). Ceci aboutit aux techniques d'évaluation
de K1ç par indentation et méthode du défaut conlrôlê par essai de flexion post -

indentation

Les méthodes d'indentation VICKERS ou KNOOP n46 à 249l permettent
de déterminer la relaton enlre la dimension d'un défaut critque (défaut de
surface) créé par I'indentation et la propagation de fissures dans un matériau
ayant une loi de comportement purement élastique. Il est donc possible
d'accéder au paramèlre K1ç en utilisant des éprouvetles faciles à réaliser (faible
coût) et en effectuant rapidement la mesue. Du fait de la fragilité inlrinsèque
importante des céramiques, verres, vitrocéramiques, le comportement de ces
matériaux vis -à - vis d'un indenteur est différent par rapport à celui des alliages
métalliques. En effet, l'accomodation de la cêramique à la penétration d'un
indenteur (pointu du type VICKERS, KNOOP ou cônique ou sphérique)
s'effectue par déformation plastique ou densification en sous - couche, et par.la
naissance de fissures. La àne dtaccomodation ou zoûe plastique inlroduit des
conlraintes résiduelles au déchargement de I'indenleur qui vont influencer la
morphologie finale des fissrnes. Les fissures produites par indentation sont de
deux types. On distingue :

- Les fissures de premier ordre qui se forment dans des plans
perpendiculaires à la surface de l'échantillon et qui sont responsables de la
diminuton de la rêsistance à la rupture pour une sollicitation en flexion (flexion
post - indentation).

- I-es fissures du second ordre qui se forment dans des plans parallèles à la
surface de l'êchantillon. Elles se rapp-ortent plus particulièrement aux problèmes
de tenue des surfaces (érosiou usrne).

[æs fissues du p'nemier ordre se décomposent en deux natures de fissures.

a)Les fissures médianes qui s'enfoncent verticalement sous le point de
contact pæ l'effet de la composanûe élastiqræ du champ de conlraintes produjt
par I'ind-enteur. Elles atteignent la profondeur maximale à la valern maximale de
charyemenL

bfl*sfissrnes radiales qui se développent en sutface, en ûenant compte.de
h symêtrb de I'indenteur, à |utt des angles de I'empreinte dans le cas d'un
indenteu de géométrie pyramidale à base carrée.

I-es fissures du second o'rdre sont des fissures latérales qui se développent
au dêcharyement de I'indenteur, entre les fissures radiales, sotts laction des
contrainteJ Ésidue[es, à putir des zones plastiques. Lorsque ces fissures
recoupent la surface de l'échantillon, on obserye un êcaillage de la surface.
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I"es fissures médianes et radiales sont les plus importantes. Elles sont
engendrées Par des systèmes de conlraintes différents. Ë[es se recombinent
ggur former une fissure semi - elliptique qui est prise en compte pour la
déterminntion du facteur d'intensité critique de conrraintes (K1ç). 

r l

Dans ce contexte, deux profils de fissures ou de défauts peuvent êlre
considérés, soit un défaut d.u lIpe médian (figyn" n" 7Z), soit un défaut du type
I'+IMqVIS'I'qui estconstitp p* des petitesfissures'bemi - elliptiques fonnéàs
à la surface du matériau, qui se recombinent entre elles pour fôrmer un défaut
semi - elliptique (schéma çi - dessous).

lLi
r{ -- -1--_- - - --}l

I
1 l

I
l<__ L ___D

['issures trédianes

T'IGURI 7U

hofil du défaut de type PALMQVIST.

Les paramèlres quantifiables inflrrencant la mesure du facûetn d'intensité
critque de conlraintes (Ktd par indentation sont:

- La vitesse d'application de la charge.

En effet, le facteur d'intensité critique de conlraintes (&C) augmente
lorsqry la vitesse d'application de la charge croit. Ceci Ésulk du fait que la
conlrainte !e ru. pture -augmente l*rq_* la- vitesse d'applicaton de la charye
augmente. La vitesse de propagation de la fissue est liée au facteurs d'intenslté
des conlraintes (KD par I'exposant (n) dans l'gxpression donnant la conlrainte de
rupture en foncton de la vilesse d'application de la charye

294



KIC = o1Yy'ac (334)

(.33s)
%r- =
aû ,#,1/n+ 1

- La propagation sous critique des fissures (sensibilitê de la céramique à la
fatigue slatque ou à la corrosion sous conlrainte), provo<1uant la propagation
brutale de fisstne potrr une valeur de K1 < KIC.

- La longueur de la fissure doit êlre supÉrieure à la dimension des grains de
la céramique.

- L'effet de lrandormation de phase peut induire une augmentation du
facteur d'intensité critique de conlrainte (Kld du fait de la diminution locale de
l'état de contraint,e liée à une microfissuration et par blocage des fissr.res
générées par des contraintes de compression en front de fissrnation. En effel"
lorsque la lrando'rmation de phase s'effectue avec augmentation de volume, la
variation de volume p/rovoque une microfissuration, ce qui génère la dissipation
d'êneryie êlastiqrrc issue de I'augmentation de volume. Il se produit une
augmenlation de la densité des dislocations en front de fisstnation donnant lieu à
I'apparition de conlraintes de compression empêchant la fissure de se déplacer.

- La pÉsence de défauts chargés (champ éleclrostatique au niveau d'une
lacune, modification du moment dipolaire des espÈces ioniques sous I'action de
la charye mêcanique appliquêe génêrant l'apparition de défauts chargés).

- hésence de lacunes dans la slnrctr.re cristalline de la céramique.

- PrÉsence d'une monoconche sur la surface d'indentation, prÉsentant une
natune différente d'atomes adsmbês pæ rapport aux atomes constituant la
céramique.

La phase de charyement et de decharyement d'un indenteur aigu petÉ êlre
pésentée par une série de six schêmas.

a) Début de cûageænt

L'indenûeur produit une zone de deformation homogène autour du point de
contacL La tailh de cetle zone augmente avec la charge. On admet que la
pression moyetrtre (Po) appliquér sr.n l'êlément de surface res{e conSante. Elle
esl precisee pr I'expression
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Po = P.(c t tdz)- l  (336)

P : charge d'indentation.
d : largeur de la zone d'indentation'
a: constante fonction de la géomélrie de I'indedeur

(a = 2/ II pour un diamant VICKERS)'

b) Charye cnbgue

po,r une certaine valeur de la charge, la fissure est initiée brutalement sous

la zone de contact (lieu de concentraton-de contraintes maximales). Cette fissure

se lrouve dans un plan de symélrie (fissure médiane)'

c) Crotbsance slahle-

La fisswe médiane s'agrandit de façon stable avec une augmentation de la

charge.

d) Déhx de

La fissure médiane coûuneûce à se refermer, mais elle ne guerit pas.

e) ElTel des conltainles Ésiduelles.

La prÉsence de dêformaton du matériau dans la zone de contact induit des

contraintes ésiduelles de tracton qui se superPosent aux conlraintes appliquêes,

il y 
" 

formation de fisstlres laterales.

Q Déchatgemezt c omPle /.

Les fissures latérales continuent de croÎlre et peuvent Provoquer -un
ccaifffie en surface du matêriau. Les fissures radiales atteignent leur étal

d'équifibr,e sous l'acton des conlraintres résiduelles'

Le schéma de la fissgration induil,e pu l'indentaton est présentée figure n"

73.
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FIGURE ?3

Schéma des fissures formées par indentaton.

Dams la mesure 9ù la. profonder.r du défaut médian (c) correspond à uneptrtg,r.9,équifibre ré:*.qg, cene oir"ori"o p.iliêr* uiili*" tril errau", tutenacité (KfC) du matériau indenté.

Si I'intensité de contrainte est pnoportionnelle à p. c-2, la densité d,éneryiede déformation esl:

Ap2ot=E-Ezr

. L'éneryie de surface du défaut esl Us - KZ et l'énergie de déformation
mécanique dûe à I'indenlaton Uy.

Le volume alfecté par la conlrainte appliquee lors de l'indentaton estpropmtionnel à (ca). L'éneryie de déformation élastq'e est donnee parI'expression:

P2uu=fu

,.. A l'êquilibrc, nous pouvons éÆrire
s energre du syslème.

(337)

(338)

l'égalité exprimant la conserrraton



du, dum
Ec=-ïc

-p2
2GC =

(33e)

(340)

(341)

C2E

Si GE * KZIC, on obtient la relatfuun prmetl,æt ctr* calculer le facteur

d'intensité critique de contraintes (Klc) en frrwtitn des ;lruarnètres d'indentation.

KIC = rtpf--3/2

P: charye appliquée à l'indenteur.
C : profondeur du défaut médian
G : ènergie de déchintre du matériau par unité de srrface'

4 : coefficient de proportionalité-

Cette relaton présente la même forme que celle oblenue en considérant le

charyement d'un d'éfaut semi - circulaire èn son centre. Le coefficient de

ptopîttioooalitê I est lié à la force nécessaire pour ouwir une fissure demi -

èircùtaire par un coin d'"ngle au sommet 2e.

r t  = a,* , t , (342)

(343)O= p (cotgQ2l3 (o=74o ,F=0 ,032)

O est une constante calibrêe avec diffêrents matêriaux verriers ou

céramiques ayant un K1ç compris entre 0,75 à 12 MPamUZ. La valeur de É est

0,016 * 0,004 dans le cas de I'indentation VICKERS.

KIC = 0,016 t 0,004tfr1r2P.C-3t2 (344)

H : duretê du matêriau (H = 0'47

E : module de YOUNG du matériau.
P : chuge d'indentation.
C : longueur totale du dêfaut

Si on considère un défaut généré par l'indentation du tyPe PALMQ-\IIST la

valeur du facteur d'intensitê Critique-(Kld est dêterminêe selon différentes

formulations développêes par diffêrents auteurs.

à
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Fotmulc de EYÀIVS'el CI{ARLL9--

Krc = tf i1o,e (IIa) rtz 1Bl<!S-uz

B = 0,035

.F-otnule de BÀIl

Krc = (fryo,e (Ha)1/2 (o,oslt i l  -0,36

"Formule de IAUGIER

Krc = rfr1zs. o,ols . <Il-' ' ' '  P' c-3t2

Pour une fissuration du type mixte Médian - PALMQVIST la formulation
devient (formulation de NIIIARÀ) :

Krc = (fry 0,+ (Ha) rt2 lo,r42. tTl - 1,56 1 (348)

En gtilisant le formalisme de la mécanique des milieux continus appliqué à
un défaut circulaire, charyé er sotr cetlre, on décompose le facteur d'intensité
critique de contraintes en un facteur d'intensité de contraintes élastiques IÇ et un

facteur d'int,ensité de contraintes résiduelles Kr.

IL = \eFf--312 (34e)

Iç. = IrPf--!Z (3s0)

Le principe de superposition linéaire des factetrs d'intensité de contraintes
permet dlexprirmer h fâctéur d'intensité des contraintes sur le front de fissures
par la relaton :

K = Ke + K1 = (Te + Tr) rc,-T2

Porn l'êquilib'ne mêcanique K = It .

Les auteurs AIISTIS et CIIANTIKUL considèrent que les fissures radiales
observées en surface sont générees uniquement par I'acton des conlraintes
Ésiduelles. Dans ce cas, la croissance de la fissrne en surface s'arrêl,e lorsque les
contraintes Ésidrælles atteignent l'êtat d'équilibre mêcaninue. Le facteur
d'intensité de contraintes issuês conlraintes ésiduelles es{ alors égal au facteur
d'intensité critiqr.re des contraintes soit Ik = KIC-

(34s)

(346)

(347)

(3s1)
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L'étude du comportement d'un défaut semi - élliptique soumis à une
contrainle (og) permet d'accéder à l'évaluation du facteur d'intensité critique dc
conlraintes. On aborde les conditions de propagatioû d'un défaut d'indentation.
dans une éprouvette soumis à un effort de flexion. L'indentation est effectuée
avec un indentateur pointu (VICKI:RS) sur la surface de l'éprouvette sollicitée
en tension lors de I'application de la charge uniaxiale de flexion. L'expression du
facteur d'intensité de contrainte IÇ en fonction de la conlrainte oa maximale
appliquee sur la face en tension de l'éprouvette lors de la sollicitation en flexion
est de la forme :

Ka = oa (il C Q)UZ (3s2)

(Ç)) est un facteur géomékique dépendant des effets de surface libre, de
I'ellipticité du profil de la fissure combinée radiale / médiane et de
l'intersecton de la fissrne combinée radiale / radiale et radiale / lal,erale.

(C) est la dimension du défaut médian générant la rupture de l'éprouvette
soumise à la conlrainte o6.

En l'absence de tout,e aulre source de rupture, la fissuration se produira
spontanément à partir du défaut inilial pour un niveau de conlrainte critique os >
o6. Ceci à condition qu'un état d'équilibre mécanique soit maintenu d'un bout à
I'autre du charyement en tension de la face de l'êprouvetûe. Les conditons
critques sont:

toô =  oo Ka = Kc.

Ioo =
(r C'o a)l/2

(3s3)

C'o : dimension de la fissrne radiale immédiatement antérieure à
I'application de la charge en flexion.

C'o = Cs : si il n'y a pas de fissuatiot sous critique post - indentaton.

La conlrainte oa appliquée en flexion n'est pas la seule force motrice
pouvant agir en cours de la mise en tension de la face de l'éprouvette en flexion.
La modêlisation du phénomène d'indentaton, caractérisant l'évolution des
fissures radiales à I'intérieur d'un champ plastque / élastQue crêê par un
indenteur pointu, montre que le champ de contraintes, pour un matêriau
homogène et isolrope, est constitué de deux composantes superposées
contribuanl à la force molrice du système de fissuration.

a)Une composante élastique (réversible).

b)Une composante Ésidrælle (irÉversible).

A la surface d'indentaton, la composante élastique est de compression, la
composante rÉsiduelle est de traction.
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Pour des lissures suffisamment développees C >> a,l'ellipse qui résulte de
la combinaison des fissures radiales / medianes peut être considérée coûlme
chargée au cenlre de la zone de déformation. La force motrice de fissuration peut
être exprimée par un facteur d'intensité dc contraintes résiduelles.

Kr = Ir PC -312

Cette formulation donne les 'bases de toute I'analyse de la rupture
mécanique post - indentalion.

KrC = t fr yrla (op P1/3;T4 4R (-3s4)

om = o la conlrainte pour laquelle l'instabilité de la fissure est atleinte, ce
qui correspond à la conlrainte de rupture en flexion.

E FKrc = 4i (ffy1/8 (op rt3y3t4 (3s5)

Le lerme A$ "st 
det,erminé par calibration avec des materiaux céramiques et

verres porn lesquels Klcvarie de 0,6 à 12 MPa . mE.hatiqueme"t 4+" = 0,87,

si le module d'élasticité n'est pas connu et 4$ = 0,586 si celui - ci est exactement

connu.

Le facteur d'intensitê critique de conlraintes s'exprime :

KrC = 0,87 (or Pll373l4

F
Krc = 0,s86 (fi1V4 @çPrl3fla

(3s6)

(3s7)

Les éprouvetles de flexion sont de géométrie soi! cylindrique soit
parallélépipedique. La conlrainte développee au niveau de la fibre externe est
donnée par la relation :

M.Co=T (3s8)

M : moment flêchissanL
C : distance enlre la fibre exlerne et la fibne neutre.
I : moment d'iærtie de la section de l'êchantillon.

Les essais de flexion ou flexion post - indentaton sont effectuês avec des
barreaux sollicités en lrois poinls ou en qualre Points (figure n'74).
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I
Mmax - Pi

M : moment fléchissant.

rlr =iË

FIGURE ?4

Schêma
de la sollicitation des éprouvettes en flexion trois points ou quatre points.

La contrainte de rupture est donnée par la relaton:

- éprouuelle panllélépipdigae solhcitée en lilextba tor ponls.

?

;FL
oR=

hz bo (3se)

F
L
h
bo

force de rupture de l'éprouvette.
distance enlre appuis.
épaisseur de l'êprouvette.
largern de l'éprouvette.
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- éprou ve lte panlléléptp ùi7 ue s olliulée ea lJenba g ua lre pon ls-

I rhL l
OR= 2T

(360)

moment d'inertie de l'éprouvett,e I = @r, t,

demie êpaisseur de l'éprouvette.
épaisseur de l'éprouvette.
distance entre deux appuis antagonisles.

I  I '
Lr= (;- i)

- éprouuelle cylmdngue solÛbtHe enllexioa lrotspoma.

2Fl
oR =  

"R3

(36r)

La rupttne de matériaux comme les ceramiques pÉsentent un caractère
aléatoire du fait de la dislribution aléatoire de la population des défauts
contenues dans celles - ci. La ésistance de ces matériaux est conlrôlée par les
dimensions maximales de dêfauts de la distribution. Ceci impose l'analyse
statstique des caractéristiques de rupture obtenues. Ceci suppose :

- Il n'existe pas d'interaction enlre les défauts.

- La conlrainte de rupture est une variable aléatoire possedant une fonction
de dislributon.

- [æ compo'rlement mécanique de l'éprouvetûe est purement êlastique
jusqu'à la ruptrne.

- La rupture est bnrtale dès que celle - ci s'esl produite au niveau du lien le
plus faible dêfini pr un couple critique conlrainûe - sevéritê du défad.

- Le nombre de défaut est grand dans le matériau La distribr.Éion de ceux -

ci est homogène statistiquement et isotrope. La probabilité de lrouver un défaul
de dimension donnée (ad dans ut êlêment de volume est constanûe.

La pnobabililé de rupture P1 d'une pièce de volume v sous sa forme

génerale s'exprilne selon la loi FOISSON

I - Pt = exP I - f dv i g(o) dol (362)
vo

I

h
h'
Lr



I-'analyse statistique des caracléristiqueE rÉca:lQeres des céramiques
s'effectue avec la loi empirique de \MEIBULÏ-"

Au - dessus de la température dc transiti*n durli{e - fragile, les alliagcs
métalliques en général présentent une grandc drrctf,frè {unpacité-de déformation
plastique importante). D. ce fait, les résultals e4pÉrirmntaux obtenus avec ces
matériàux pô* uo.'sollicitation mécanique stal{ue {gn gônéral.pour_un effort
appliqué en traction) ne présentent pas ury__ry5!_dispersion. Dans ces
.àiOiiioor, I'application dela loi statistique de TIVEIBUï-L n'est pas -adaptge.a
cette nature de'matériau du fait de la loi dè compontenren{ mécanique (ductile) de
ceux - ci au - dessus de la température de transilion duclile - fragile (module de
WEIBULL élevé). En gênéral,-il sr"rffira de considérer soit la valeur moyenne de
conlrainte de rupture èt son ecart type (distribution normale des valeurs de
contrainte de ruprne), soit la valeur môyenne arithmétique de cette contrainte de
rupture et l'écart à la moyenne qui lui est associé.

La loi de comportement mécanique des céramiques (en - dessous de la
temlÉrature de fluage) est purement élastique. Ces matéri1ux {ery4.ent une
fragilite iilrinsèque impo'rtante, ce qui justifie I'analyse stati-1ligue. de \IVEIBULL
deJ ésultats obtenuJ expérimentalement pow une sollicitation mêcanique
statique de ces matériaux (èontrainte du ruptwe pour une sollicitation en flexion
lrois points ou quatre points).

En considérant la di$ribution de populaton de défauts en volune contenus
dans le matériau céramique de volume (V) soumis à une contrainte de lraction
(o), la fonction de dislribution de WEIBULL s'exprime :

Pr=1-exPt-f( ï)mdvI
v

Pf=1-expl+tfffr

(363)

(364)

P1

tu

oo

vo

Pour o > ou Pf=0 s io<ou

probabilité de rupture porn la contrainûe o.
conlrainte en - dessous de laquelle la probabilitê de ruptrne est nulle,

ou = 0 porn les éramiqges du fait de lafragilitê importanle de ces

matériaux, satil si la pièce est soumise à un test d'êp'reuve qui définit
une dimension sut'rieure limite de défauts.
conlraint,e de seuil por.r laquelle la probabilité de rupttue est de 0,63

pow un voftrme équivalent à I'urité.
ïolume équivalent de défairls pour une ép'rouvette identique à celle

sollicilée et pou laquelle le volume est dêfini par l'unité de volume
(1 . 1 . 1 cm3). Ce volume renfermant tous les défauts sollicités
en mode I.
paramète de dispersion des valeurs de contrainte de rupture.
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os, oq, ûr sont les paramètres de WI'illULt-'

I-im ot

m

pour des matériaux ductiles, la dispersion des contrainles de rupture êtant

très faibles, la valeur cle (m) est élevée. I'our les matériaUx ffagiles, la clispersion

des contraintes de rupture est très importante, la valeur du coefficient de

dispersion (m) est faible.

Pour les céramiques : 5
Pourlesaciers : 50< m < 100.

La représentation graphique générale de la distribution de \WT,IB{JLL est

présenlée (figure n" 75).

Pt
i / (Nr  r )  ouPl=(  i -0 .5)  /N

1__

*=- >i

m=10

Contrainte de rupture (

T'IGURE ?5

Di$ributon de \ilEIBULL Pf = f (o) porn différentes valeurs de m.
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Si on considère ou = û p. dél-rniÉols" dr.l ï*fi 'rle $â ïcri de comportement

mécanique purement élastique des céranefuiæs ius,ry*'à h àempérature de fluage,
la contrâinté de rupture la pius probable esl deffirqâ* pæ $a reËation :

o=oo[1+
1 

1 l /m (36s)

(368)

Pour les tests d'épreuve ou = os (os contrainlc en ;se.rvice).

Il est possible d'extrapoler les valeurs de co*lrainle * ryp,*" el fonction
de la dimension des échantillons. Si on considère que la distribution des défauts
en volume est uniforme, il existe une relation enlre le volume (V1) d'une

éprouvette et le volume (V, d'unc autre éprouvetle, contenant chacune une

dislribution de défauts en volume uniforme.

oflt l = rY1llm
o(Vd 

- t Vl ' l (366)

Si on considère que la fissuration est initiée à partir de défauts de surface :

Pf = 1 - exp[ (?)dsl (367)- .,1"
s

POUr O > Ou

Pf=0s iocou

Pr=1-expt *tff l ' f

Pour une sollicitation uniaxide non unifo'rme, on peut introduhe la notion
de volume effectif de dêfaut ou de surface effective de défaut, ce qui correspont
au volume ou à la surface de l'échantillon qui soumis à une sollicitation en mode
I sous une conlraint,e q1 arnait la même pàbaUitité de rupture que l'échanlillon

de volume (V) ou de surface (S) sounis à la mème conlrainte qp.

En considérant la notion de volume effectif ou de surface effective de
défaut, la loi de'WEIBULL s'exprime :

Pr=1-exp[-vrtfi l ' f (36e)



Pf=1-exp[-setffl*f

VE r volume effectif de défaut.
Sp- : surface effective de défaut.

vE =.f  (É)mov = vfv(m)
v

sE = 
J (*)mos = Sf*( ')
s

Pour des essais de flexion trois points :

vE= V =' 'E  
2(m+ D2

^sùE= m+1

Pour des essais de flexion quatre points :

Vr  = 2v(2 + g)' 'E 
(m + 112

V est le volume soumis à une contrainte nulle.
S est la surface soumise à une conlrainte nulle.

qR = r-rtrh1l/m fr

qR = 1r-na_ pL1l/n fr
La fonction de népulrlion P = f (o)

logarithmiqræs:
s'exprime en

(370)

(.371)

(372)

(373)

(374)

(37s)

(376)

@7)

coordonnées

LnLn fr1=mLnq1

LnLn#p1=mLnqR

-Vp
+ Ln 

"" t

Sn
+ Ln 

"" '

WT

(378)

(37e)



La probabilité (Pù de rupture d'une éprouvette peut s'exprimer selon deux
termes probabilistiques, soit :

t t  -  
N  +  1 (380)

(.381)

N : population totale de la dislribution de population des valeurs de
conlraintes de rupture mesurÉes.

i : rang de la contrainte donné par la position de celle - ci, dans la suite
croissante des conlraintes de rupture mesurées.

Il exisle lrès peu de différence sur la déærmination des paramèlres de
TWEIBULL entre les deux expressions probabilistiques.

Une rêgression linéahe effectuée str les mesures expêrimentales permet de
déterminer les valeurs des pramètres de WEIBULL (oo, m) soit:

D. - i -0 ,5r l  -  
N

Connaissant le paramèlre de dispersion (m) de \IVEIBUI-L et la contrainte
de rupture pour une sollicitation mécanique statique en flexion qualre points
(oB), il est possible d'évaluer la conlrainte équivalente pour une sollicitation
mécanique statique en lraction (ol) du matériau céramique.

1
LnLn T ._TI = mlnqR + A

sp- vp
A=Ln"" .  ou A=Ln* .

or=tffi1l/m.*

(382)

(383)

Le lraitement stztistique des caractéristiques mécaniques est présenté pour
une sollicitation statique en flexion trois points et qualre points, éalisee à la
température ambiant,e, pour la vilrocéramique zêrodur, le nilnne de silicium (p),
la zircone yttrriée, du silicium monocristallin orienté selon le plan (111) au
niveau des fibres externes sollicitêes.

L'exploitation des r,êsultats obtenus pour ces différents matêriaux est
présenlée:

- Vitrocéramique " zérodur " : tableau XXXI - figure n" 76.

- Silicium monocristallin orienté selon le plan cristallographique (111) au
niveau des fibnes externes : tableaux XXXII et XXXIII - figure n" 77.



-Ztcone ytlriée: tableau XXXV - figure n'79.

- Nilrure de silicium (S) : tableau XXXfV - figure n" 78.

Dans le contexte des assemblages céramo - métalliques, nous avons vérifié
par analyse fractographique, plus particulièrement pour le couple vilrocéramique
I N I Fe - Ni - Co réalisé par thermocompression, que les défauts de surface
étaient à I'origine de la fisstnation des liaisons. D'ans ces conditions, nous
utiliserons le formalisme d'analyse statistique de TWEIBULL prenant en compte
la dislribulion de population de défauts de surface pour évaluer la durée de vie
des liaisons.

La valeur de Ia conlrainte équivalente de rupture (ry), pour une
sollicitaton pr une contrainte de lraction, déterminée en fonction de (m) et (oB),
est présentée tableau XXXVI.

og : conlrainte de rupture pour une sollicilation en flexion.
m : pæamèlre de dispersion de WEIBULL.
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Dimensions de l'éprouvette :
L=40mm -  [=  5mm -  bo=6mm

Etat de sudace des fibres externes : brut de polissage.

3  F 'LqBmax =if f i  -  m=7,8 i  ao=4J,42 i  12 =0,98

TABIIAU NOil

Caractérisation en flexion trois points de la vitrocêramique " zêrodur ".

Repère
d'éprouvette

rông

(it

F

(N)

oB

(MPal

Lll.oB Pi
i

P i=N+ l
rnr-n $i

Paramète
de

dispersion

Contrainte
de seuil

23 I 267 106.8 4.67 l!,032 -3.42

?.8 43,42

22 2 295.5 118.2 4.7',| 0.0645 -2,7r
I 3 309 t23.6 4,82 0,097 -2.28
z7 4 336 134.4 1.9 0.129 - 1.98
14 5 339 135.6 4.91 0.16 1 -  t ; |4
5 6 339 135.6 {.91 0.194 - 1.53
I 7 351 140.4 4.94 0.226 - 1.36
l l I 354 141.6 4.95 0.258 -  l .2 l
30 9 35? t42.8 4.96 n.290 - 1.07
z l0 35 1.5 14{.6 4.91 0.323 - 0.94
l7 l l 363 t45.2 4.988 0.355 - 0.82
LZ t2 381 152.4 5.03 0.38? - 0.71
15 13 382.5 153 5.03 0.4 l9 - 0.61
20 l1 402 150.8 5.08 0.452 - 0.51
2û 15 402 160.8 5.08 0.184 - 0.41
2T t6 4 l l t64.4 5 .1 0.516 - 0.3?
3 L7 4t2.5 165 5.l  t 0.548 - 0.23
25 l8 411 165.6 5.1 I 0.5t I - 0.14
29 t9 4fi 166.8 5. l2 0.613 - 0.05
I 2g 420 168 5.12 0.645 - 0.035
26 2l 120 168 5.12 0.67? 0. t2
6 22 423 t69.2 5. l3 0.? 10 0.21
l8 23 126 170.4 s. l1 w4 0.30
l 3 24 433.5 t71.4 5. 16 0.?74 0.39?
7 25 438 l?5.2 5.1? 0.806 0.495
l0 26 141 l??.6 5. t8 0.039 0.60
l5 27 441 178.0 5. 19 0.8? I 0.71?
4 28 {50 180 5. 19 0.903 0.84?
24 29 165 186 5.23 0.935 1.0 I
l9 30 502.5 201 5.3 0.968 r.24
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FpLh' 
I = bf*3 

: "*'wmp*."dn*ee*.r*ssaiambiantc
oB=--T ;  r :  f f i

bo : largeur d'éprouvette.
h' : demie épaisseur de l-êPrtxl.efle.
h : épaisseur de l'éProuvelle-

Dimension de l'éprouvetle : 4 -'4 " 45 sûm# - f ::' 5 snm'

TABI,EAU )OMI

Cractérisaton du silicium monocristallin enflexion quatre points-

Repète
d'éprouvette

Rang

(i)

Fg

(N)

tB

(MPa)

Ft1

i
P i = N + l

ftg

i- t,5
pi=-E-

r-nry Ln [n

I
t -  P i

x (Pi1)
+ (Pi2)

m

2 I 490 114 0,083 ll,û{5 t$ x - 2,44
+ - 3.0?

8,3

I 2 500 n4 0,1? 0,I4 {,8 r - 1,58
* - 1.89

1 l 3 512 l19 0,25 0,23 4,?8 x - 1,25
+ - 1.34

10 4 556 129 0,33 0,32 4,86 x - 0,92
+ - 0.95

3 5 581 t35 0,42 0,{ I {,9 x - 0,61
+ - 0.64

5 6 ?0û l5? 0,50 û,50 5.1 x - 0,3?
+ - 0.3?

7 7 ?16 166 0,58 0,59 5,1 x - 0,14
- 0.11+

6 I ?2s 158 0,6? 0,58 5,1 x 0,10
+ 0.13

I 9 ??0 t?8 0,?5 0,?? 5,2 x 0,33
+ 0.39

9 l0 ??0 l?8 0,83 0,85 5,2 x 0,5?
+ 0.68

{ l l 8?0 189 0,92 0,95 5,24 x 0,93
+  1 .1
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FpLh '  r  _  boh3
oB=f  I  r -  n  , ' fempératured 'essa i ( -196"C)

bo : largeur d'éprouvette.
h' : demie épaissern de l'éprouvette.
h : épaisseur de l'éprouvette.

Dimensiondel 'éprouvef le :  4 .4 .45mm3 -  L  -  5mm.

TABITAU NOilil

Craclérisation du silicium monocristallin en flexion qualre points.
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Repère
d'éprou

vette

Rang

(il

Ft

(Nt

oB

(MPaJ

Fi1

P i=
i

N . t

Pr2

P[=
i -0 ,5

N

Ln og Ln Ln

I
l -  P i

x (Pi1l
* (Pi2J

m

5 I l8? 42 0,08 0,045 3,?4 x -2,44
+ - 3.0?

3-4

9 2 23?. 55 0, l? 0, 11 { x - 1,68
+ - 1.89'

I t 3 215 6 l 0,?5 0.?3 4, 13 x - 1,25
+ - 1.34

l0 4 281 62 0,33 0,32 4, l{ x - 0,9?
+ - 0.95

6 5 381 86 0,42 0,4 I d4s x - 0,61
+ - 0.64

7 6 {18 94 0,5 0,5 4,54 x -0,3?
+ - 0.3?

I
'l 562 t26 0,58 0,59 1,84 x - 0,14

- 0.il+

I 0 555 125 0,6? 0,68 1,84 x 0,10
+ 0.13

2 9 560 tzl 0,?5 0,?? 4,t4 x 0,33
+ u39

{ l0 591 133 0,83 0,86 {,89 x 0,57
+ 0.68

3 l l 631 l{2 0,92 0,95 1.96 x 0,93
+ l . l



Âi \ iÂ i ,Ys ; l , l  : i ' [ ' ^ ' l ' l l ' ; ' l ' l i ) t i l :  l ) l ' :  r c ] : l l i l J l , l ,

cii t 'acL(ir isl. iqrir: i ;  ur<it:aniqrtr:s r l i t  .ciJi0i l i tn f i lûf l0(ir isl : i l l in
<u'ri:ut<i'stliorr Jc ulaii r:rista[lqgraptriqtre (1 t t )

I 'robabilit.ti dc ntpl.urc %

c'(MPa )
Pi =i/N+i

T'IGURI ?7
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l iR I -h '  _  boh3
oB=T :  l= -È ;  Tempéra tured 'essa iambian le

bo : largcur d'éprouvette.
h' : demie épaisseur de l'éprouvette.
h : épaisseur cle l'éprouvette.

f)imension de l'éprouvette : 4 .4 .45 mm3 - l. = 20 mm.

TABITAU X)(XIV

Cractêrisation mécanique du nilnre de silicium par flexion qualre points.

Repète
d'éprouvette

Rang

(il

oB

(MPa)

Ln ag Pi

i
P i= I J * l

Ln Ln

I
l -  P i

m

I I æl 6,4938 o,M?5 - 2,7405

7

7 2 685 6,5294 0,1250 - 2,0134
2 3 773 6,650 0,1875 - 1,5720
1 4 7U 6,6@0 0,2500 - 1,2459
15 5 799 6,æ34 0,3125 - 0,9816
6 6 829 6,7202 0,3750 - 0,7550
4 7 856 6,7523 0,4375 - 0,5528
5 I 878 6,7776 0,50 - 0,3865
t2 I 918 6,8222 0,5625 - 0,1903
l4 10 930 6,8352 0,6250 - 0,0194
13 IL w2 6,9997 0,6875 0,1511
10 t2 993 6,9010 0,7500 0.3266
9 13 1013 6,9207 0,8125 0,5152
11 t4 tù47 6,9537 0,8750 o,7321
3 15 1089 6,99n 0,9375 1,0198
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PpLh '  
,  _  boh3

oB=-ZT- ;  l= n ;  1'empératured'essaiambiante

bo : largeur d'éprouvette.
h' : demie épaisseur de l'éprouvette.
h : épaisseur de l'éprouvette.

Dimension de l'éprouvette : 4 .4 .45 mm3 - I- - 2O mm.

TABI,IAU )Mil

Caractérisation mêcanique de la zircone par flexion qualre points.

Repère
d'éprouvette

Rang

(il

oB

(MPaJ

Ln og Pi

i
P i=n l * t

Ln Ln

I
l -  P i

m

9 I 625 6.43t8 0.0625 - 2.7405

l0

l4 2 ?70 6.6464 0.1250 - 2.0134
2 3 816 6.?044 0. l8?s - 1.5?20
4 4 826 6.?t56 0.2500 - 1.2459
I 5 830 6.72r4 0.3125 - 0.9816
I 6 83? 6.?298 0.3?50 - 0.?550
l2 7 842 6.?358 0.4375 - 0.5528
3 I 8{8 6.?4?9 0.50 - 0.3865
1 l 9 859 6.?558 0,5625 - 0.1903
l3 10 868 6.7662 0.6250 - 0.0 194
6 l l 8?0 6.7685 0.68?5 0. ts l1
7 t2 908 6,8112 0.7500 û.3266
5 l3 909 6.812 0.8125 0.5152
lû l4 912 6.8 156 0.8?50 0.?32 I
15 l5 933 6.8381 0.93?5 1.0 t98

3t7
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0r= fffi1l/m. *

Nature de la céramique oB

Pi = 50Vo
(MPa)

m ('l'

équivalente

(MPa)

vitocérâmique
" zérodw "

160,8 7,8 137

S ilicium monocristallin
orienté selon le plan (111)

T'C = ambiante

t62 8,3 139

Silicium monocristallin
orienté selon le plan (111)

T"C = - lq i "C

94 4 69,6

Nilnne de silicium É 878 7 732

Zncone yttriée
(roVo)

848 10 745

TABIJAU NXVI

Evaluation de la conlrainte equivalenûe de ruptune
pour une sollicitation en lraction

V.5. Determination du facteur d'intesité critique de contraintes des
céramiques et de la vitrocéramique.
Prediction de duree de vie de la vitrocéramique " zérodur ".

Nous avons effectue la mesune du factetn d'intensité critique des
conlraintes pour le matériau vitrocéramiqræ " zérodur ' en utilisant différentes
méthodes afin d'analyser I'incidence des conditions d'essai sur les Ésultats
obtenus. Les investigàtions Éalisees sur la vitroéramiqræ mettent en oeurne les
méthodes et éprouvettes suivantes :

- Indentation VICI(ERS. ,

3t9



- Méthode du défaut conlrôlé, par essai de flexion qualre points post -

indentation.

- Sollicitation en mode I d'un défaut généré par préfissuration sur une
éprouvette D.C.D.C. 1234 - 250 - 251/ (figure n" 80).

- Méthode de la double torsion.

Iiprouvette en cours de fiszuration

T'IGURE 80

Schêma de l'éprouvetûe D. C. D. C.
(Double Cleavage Drilled compression specimen).
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Pour cette éprouvette la relation qui existe entre le facteur d'intensité rJe
contraintes, la charge appliquée en compression et la longueur de fissurc est
présentée (figure n" 81).

\ i6

lo
, '

( ) 4

I

cla

T'IGURE BI

on y 'a_rC

Ti-=I. '

Le factern d'intensité critique de conlrainûes des éramiques 7sO2 + A1203,
nitrure de silhium du 7,r.o2 TzP, 7-ro2 ÆZ,, a été dêterminé pr indentaton
vIcKERs, afin de permethe la compraison de Klc eû fonction de la
composition chimitlue de la ceramiqræ et des mécanismes de fissuration. La
charge critiqræ d'indentation (PC) à partir de laquelle la fissuraton se propage

bnrtalement et devient slable est évahæe à parth de la courbe f 
= r p(N) (figrne

n'.8_]). L9 choix de {a chuge.d'indcntglion (tableau X)O(W) a êtÉ, également
guidé pr l'analyse microscopique des fissures radiales.

10



Nature de la céramique Ch.rge d'indeatalir:n

(N)

Gbservations
microscopiques

de:r lissures radiales

Vitrocéramique
" zérodur "

19,62 planche 59
photo:s n' I22 - 123

ZrO2+ Al2O3 (1) 98,1 planche 59
photo n" 124

TtoZ+ Al2O3 (s) 98,1 planche 59
photo n" 125

Si3N4 98,1 planche 60
photos n" 126 - 127

ZnconeP S Z 98,1 planche 60
photos n" 128

ZhconeT ZP 98,1 planche 60
photo n' 129

TABTEAU )OOilU

Charges d'indentation des cêramiques.
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Vitrocerarrique
( t)Zr0z r^lzo3
( 2 ) si3N4
(3)Zr0ZI ,SZ
l4)7,r02"1 'ZI ,
( 5 ) 7,102 r. Ât203 ( origine # )

FIGURE B2

Courbesf = f (P).
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1.,\I" 107

N" 109

Zone lisse " miroir "
avec lignes de
rfrfÀLLNER groupe I

N" 10t]

Zone lisse avec ligne de
WALLNER et zone rugueuse

N" 111N" 110

Ligne de WALLNER Lignes de \MALLNER
dans la zone lisse dans la zone lisse
' miroir " du groupe II " miroir " du groupe II

PI!4NC}|E 56

Examens micrographiques.
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N'112 I! '  1 1,1

S i lNq  lA l l6061
Rupttrc dans lc joint Al et I'alliage 606l

N"  114

S i lNq l^ l l 6O6L
Rupture dans le joint Al

N '  115

Si lNq/Al /6061
Rupture dans le ioint aluminium
et métal dc base

Si rN l lN l606r
I{upture dans le joint et métal de base

Pl,ANClll: 5?

Fractophotographics des liaisons SilNq I Al lalliagc 6061.
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N"  116

Rupture dans le métal cle base

N"  118

N"  117

Rupture dans le mélal dc base

N"  119

I{upture clans le métal de base Rupture à I'inlerlacc SitNq i joint
et clans le joint

t)tANCttE 58

I;raclophotographies cles liaisons Si:Nq / Âl / alliage 6061.



N" 120

N" 122

N' 124

N"  121

G=300

G=200

N" 12.3

N" 125

G=750

G=200

. .  t '' s . -

I' 3 â

i t
I'  0 ?

\ . ' . ^ . .

PtÂNCtilt 59

Fractophotographies des liaisons SitNq / Âl / alliage 6061 -

Irulentation MCKERS des céramiqucs.
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Les valeurs mesurées du facteur d'intensilé critique de contraintes pour
chacun des matériaux, en fonction de la méthode utilisée sont prêsentées tableau
XXXVIII.

Nature de la céramiquc Méthode de mesure du
Krc

Valeur du K16

Mpa . mllz

Vitrocéramique
" zérodur "

Indentation VICKERS 0,7à1

Flexion 4 points
post - indentation

1,15 -  1 ,18

Double torsion 0,60

Préfissrnation de
l'éprouvette D. C. D. C.

0,60

Zro2+ Al2o3 (1) Indentation VICKERS 4,9

ZrO2+ Al2O3 (5) Indentation VICKERS 3,4

Si3N4 Indentaton VICKERS 5,6

ZnconeP S Z Indentalion MCKERS 7,7

ZnconeTZP lndentation MCKERS 4,2

TABI,IAU NONIII

Facteur d'intensiûê critque de conlrainte de différents matériaux cêramiques.
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L'analyse des valeurs, du facteur d'intensité crilique de contraintes,
obtenues porn la vilrocéramique en foncton des différentes méthodes mises en
oeuvre, révèle une dispersion des résultats. Ceci peut avoir plusieurs origines,
dont I'une est la différence de distribution des défauts de surface entre les
échantillons (défauts d'usinage, polissage). Le nombre minimum d'éprouvettes
utilise est de vingt. Il existe un écart de I'ordre de 37 Vo enlre la valer.r K1ç
déterminée par la méthode de flexion post - indentation et les aulres. Cet écart
peut être explique en considérant les effets parasites liés aux conlraintes qui
peuvent se développer lors d'un essai de flexion. Les causes d'erreurs sont au
nombre de qualre.

a) Enew sur le moment fléchissant dûre à un mauvais centrage de
l'éprouvette ou des points d'application de la charge. Cet effet est important pour
I'essai de flexion quate points, il génère un moment fléchissant qui n'est pas
constant. Celui - ci varie linéairement d'un point d'application de la charge à
I'autre.

b)Mauvais cenlrage de l'échantllon générant une applicaton de la charye
non uniforme sur toule la laryeur de l'échantllon et engendrant une sollicitation
en torsion.

c/Concentration de contrainte au niveau des points d'application de la
charye (cet effet est important pour une sollicitation enflexion lrois points).

d)Dêveloppement de fonces de frottement au niveau de points d'appui lors
de la mise sous charye de flexion de l'éprouvetûe (ce problème peut êlre limité en
utilisant des couteaux cylindriques libnes eû rolation selon un axe
perpendiculaire à I'a:re de l'échantillon).

Il est démontré nSU que ces effets sont minimiés si les dimensions de
l'échantillon sontlelles que l/ h> 10 (h: épaisseur de l'éprouvette, l: distance
enlre appuis). Par conlre les forces de frotlement peuvent avoir une influence
importante sur les Ésultats.

De pæ aillerrs une profondeur insultisante des fissrnes médianes et
radiales générêes pu l'indentation VICKERS pourrait expliquer l'écart constaté.
L'observaton microscopique (planche 60 - figures n' l!10, 131) des fissures
médianes et radiales après essai de llexion et du faciès de nrpture ne semble pas
révéler d'anomalies imputables à l'indentation L'une des difficultés rencontrée
lms de I'riilisdion de l'épnouvette D.C.D.C. @ouble Cleavage Drilled
Comp'ression) ed I'obtention d'une propagation de fissure symétrique et linéaire.
L'observalion de la fissure gênéÉe lors de I'essai de fissuralion de l'éprouvette
ne rÉvèle pas de particularités (plenche 60 - figrne n' 132).

Nous considérons, dans la suite des havaux, la valenr de KtC = 0,73 MPa .
mVZ porn la vilrocéramique " zérodur ". Ceci correspond rux valeurs du fact,eur
d'intensité critqræ de conlraintes présentées dans la liueraHne pour les produits
verriers n3q.
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La différence de K1ç qui exisle pour les céramiques zircone + alumine

(origine : céramiques et composites e{ frialite) peut être liée à une différence de

à.fporitioo 
"hi*ique 

(Vo S|OZ, Va ALZO3, HfOZ ...). L' écart de K1g observé

entre le zircone TZi etpSZ s'explique par la différence de comportement et de

renforcemenl à la résistance, à Ë fissuration de ces céramiques (influence de

Mgg, nature des phases cristallines, lrandormation de. phase quadratique <->

-Ëo;fioique de type martensilique g9nê3nt des conlraintes.d.e compression au

niveau du ïront dé iissrnation, pnêcipitation dc phase devant le front de fissure

bloquant la propagation de fissures).

La transformation martensitique, qui se produit dans la zircone, s'effectue

avec uûe augmentation de volume àe I'ondre de 15 Vo. Cetle variaton de volume

oeut aussi e-énérer des microfissures engendrant ainsi une diminution locale de

[À"tr"ioæ, Ëe qui peut expliquer égabmËnt l. augmgntation du facteur d'intensité

".itiq* 
a" contraintes et le-renfùcement de la cêramique d'un point de vue

mécanique.

La rupture différée observée porn fe couple. vitrocéramique " zêrodur " / Al

/ Fe - Ni - ôo est liée aux phénomènes de corrosion sous contrainte. En effet ces

mécanismes ont été mis- en évidence à basse trempérature pour les verres

*o""ur"iques, I'alumine, si3N4 par WIEDERHORN et EVA}IS en présence de

vaDeur d'elau, d'alcool, d'acétone. La duÉe de vie des assemblages va êlre liée à

la'sensibilite à la FCSC de la vitrocéramique, au niveau des conlraintes

residuelles généÉes dans ce matériau. Il est donc nécessaire de déterminer la

cinêtque dé corrosion sous conlraintes, la durée de vie statistique Pow un

oi".",i de contraintes donné, et de dêfinir un niveau de contraintes maxinum ne

devant pas êlre dêpassê pour assurer la fiabilitê fonctonnelle souhaitêe-

A haute temçÉrature, la fissr.nation est conlrôlêe par . des Éactions

chimiques, les méc^anismes de diffusion ou de faç.9n -plus fréquente Par. le

elisseàent agx joints de grains. A basse température, l'eristrence d'une conlrainte

ir-"i""." du iront de iissure, les effets géométriques (rayon au fond de la

fissgre) peuvent favoriser les reacton de corrosiôn. Il est démonlré gl|e lu
phênomène de FCSC est decrit paf, un seuil de fatigue stalique Klo-suivi par

loir Ct"p"s de vitesses de propàgaton de -fissure avant d'atteindre la ruptrne

brutale. tes phénomènes sont pârtâiement decrits par la loi de PARIS :

v = # 
= AI(Y et pm le diagramme (figure n' 83)'

cæfficientA = Àoexp - H,^.s-1)
f acteur d' intensité de conlrainÛe.
coefficient cinêtique de fissrnation.

A:

K1 :
N:
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Iog da /dt

Kto

T'IGURI B3

Diagramme # = AKY.

lss pécanismes de fissuration par curosion souri conlraintes eénèrent la
ruine du matériau Pour une valeur KI . Klgl L'êtqde de la tirruËtioo ro*
Ttiq$ s'effectue avec l'éprouvetle de double torsion Nous distinguons quatre
domaines de croissance de tissrre sur le diagramme K - V (selon tur-m.æri.u* ut
l"X{{:ns glnerimentales) qui correspoident p'orn chaèun d'eux à un Égime
ddlérent de croissance des fisstnes.

e)Pow des valeurs de K1 < Kto la croissance de fissure est nulle. C-eci est
obserr'é dans b cas des veres et des éramiqræs du type oxyde. ce seuil
infêrier-r permet de dêfinir un niveau des conlrainLs pour fé.i*f [.É ron"it"tio*
fonctionnelles peuvent s'effecttær en torde securité. En consequence la loi V = 

#
= AI(Y e$ exploitée pour les oxydes (10 < N S 100) à prtir du domaine I.
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b)f)ans la zone I de ce diagramme, la vitesse de croissance de la fissure est
contrôlêe par les réactions chimiques qui se p_roduisent en fond de fissure. I-a
cinétique de réaction peut être augmentée en fonction cle différents paramètres
liés à l'influence dei effets de surfaces courbes. En effct, les conditions
thermodyaamiques d'une surface courbe sont différentes de .celles pouvanl
exister aû voisinage d'une surface plane. Les différents facteurs d'influence pour
une surface concave sont : .:

- Excès de coacealraltbn ea lacunes sous Ia suface-

(c-co) = #,uT. ù, (3s4)

Co : concenlration en lacunes sous un plan.
C : concenlraton en lacunes sous la surface.
'ls : éneryie de surface.
Vo : volume contenant les lacunes.
Rl et R2 'iii::ii:,T,ff,1etl;sii"-.nr 

dans re cas d'une surface
corrrbe).

-,fuislezcc de coatraiztes de tnction sous la suface-

. l  1a = rs( Ri . Rt ) (38s)

- Dtbmution de laprcssionpadielle eu - dessus de Ia stface.

îsPoVo. l  1P-Po = fft1fr + ifrl (386)

Ps : pression partielle au - dessus d'un plan.

Si on considère une fissure, le rayon en fond de fissure r -) 0, ceci amplifie
ces phénomènes et active les mécanismes de diffusion, donc de réaction
çhimique en fond de fissure. En effet, si r -> 0 :

Lim(c-co)=#

r ->0

7s
L im a=  î

r ->0
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- Àdsorttbn d'afomes en lêle de ftisflres.

Le taux critique de relaxation de l'énergie dissipée lors de la fissuration
(GfC) est relié au facteur d'intensité critique de contraintes. Les critères clc
propagation de fissures, définis par GRIFFITI pour une sollicitation en
déformation plane, permettent d'exprimer la dimension de défaut critique iniliant
la fissune brutale selon les relatons :

Lim (P-I'o1 = #

r ->0

KA
Grc=ni(r-p2)

Grc = 2 "ys

(38e)

(3e0)

(3e1)

(3e2)

(3e3)

(3e4)

(3es)

2f  sEKIc =
l - t t2

avecE =2G(1 +p)

G : module de cisaillement.
p : coefficient de POISSON.

KIC = aY,la"

(Krd2
ac=

ac=

ev2

2 G7s

( t-rr) /

: éneryie de surface au niveau de la fissure.
: module de cisaillement.
: conlraiile nominale de sollicitation
: coefficient de FOISSON.

'ls

G
a
lr

Lmsqræ la corrosion se produiL certaines es$ces chimiques sont
adsortÉes à fond de fissures ce qui modifie l'eneryie de surface (fl) de ta fissnre.
Si l'energie de surface diminræ, la dimension de dêfaut critique va diminuer et la
variaton Â7e va enlrainer une diminrdion de defarn critique Àaç donné par la
relation:



2GÀ7sÂac = (1 ;tr (3e6)

I-a propagation de défauts de dimension inférieure à la dimension de défaut
critique apparent peut alors s'effectuer. Dans ce cas la cinétique de fissuration, à
partir de ce type de défauts, est contrôlée par la vitesse.d'adsorption des atomes
sur les surfaces naissantes de la fissurc

- Etrel de coalrbe,aeal

Deux phénomènes peuvent êlre à l'origine du confinement des produits de
réaction au fond de fissure.

a)La variation du pH (augmentation ou diminution en fonction de la nature
des réactions chimiques). Dans le cas des matériaux du type verre sodocalcique
une solution aqueuse situee au fond de fissure devient fortement basique du fait
de la formation de SiOH et des ions Na+ et (OHf.

b)L'augmentation de la solubilitê des espÈces présentes. Ceci est dû au fait
que le rayon de courbure (r -> 0) au fond de fissure.

Les mécanismes cités qui sonl liés à la géomélrie du fond de fissure,
augmentent localement la contrainte au niveau du front de fissuration o
Ils ne sont pas les seuls pouvant interagir avec la vit,esse de propagaton de
fissure. Des phénomènes tels que I'augmentation des pol,entiels chimiques des
espèces corrosives, la diminulion de I'activité chimique du matériau à la surface
du fond de fissures peuvenl exister.

La cinêtique de fissunation dans cette zone I est définie par la relaton :

vI= A1 KINI (3e7)

c)Dans le domaine de la zone II, la vitesse de propagation de fissure est
constante VI = VZ N - 0), elle est conlrôlée par la diffusion des espèces
corrosives en front de fissrnation.

d)Le domaine III existe potr des valeurs de KI élevées K1 -> KtC. La
cinêtique de fissuration est liée uniquement à l'acton de la conlrainte appliquee
en front de fissune ou à des mêcanismes inlrinsèques (croissance thermiquement
activée ou conlrôlée par déplacement des dislocations, glissement aux joints de
glains, fluage...). La vitesse de propagaton de fissure est donnêe par la relation :

VIII = A111 KINIII (3e8)

Pour des températrnes basses N - 10O et à haute température N - 10.

da
dt=
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Lorsque â = itc i a = oc I KI = KIC la croissance de la fissure devient
cataslrophique et induit la rupture brutale de la céramique.

Diltérents mécanismes de corrosion sont proposés dans la littérature.

- Modele de MICIf,IISI{E et ERIEtIûltV

Le verre est compose de tébaèdres [Sl0a]+ liés entre eux par des liaisons
Si - 0 - Si. A fond de fissure et en présence d'une contrainte de lraction, une
liaison Si - 0 peut s'allonger, abaissant ainsi le taux de recouvrement des
orbitales conceraées. Il existe alors une disponibilité des atomes de silicium et
d'oxygène pour former d'atdres liaisons. Si une molécule d'eau se situe dans le
fond de fissure au niveau de la liaison distendue, elle peut venh Éaliser un
pontage. Il y a ua alignement de la molécule d'eau par interaction de type VAN
DER WAALS enlre les orbitales d'un atome d'oxygène (O1) et de silicium Sit et
interaction entre un atome d'hydrogène et d'oxygène H1 et 02 (schêma figure n"
84). Dans une seconde étape, il existe un lransfert simultané d'un éleclron de
I'atome 01 vers I'atome Si1 et d'un proton Hl vers 0g. Il se forme deux nouvelles
liaisons 0t - Sit et Ht - Ott et ruptune de la liaison Sil - Olt par découvrement total
des orbitales et réalignement selon celles de la molécule d'eau.
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sit

rt

FIGURI 84

schéma d'interaction de la molécule H20 avec les liaisons si - 0 - si.

Au cours de la |tg.*ièP. étape du mécanisme (immédiatement après le
trandert électronique réalise dans la seconde étape) il y-. alignement linéaire des
regrouPem€nts Si - 0 - H en position normale par rapport à la surface de la
fissure qui se propage ainsi de proche en proche (figur" i" AS;.
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/i'\
FIGURE B5

Schéma de la réaction et propagaton de fissure.

- tVdèIe de CI:âRLES.

L'auleur considère qu'il existe une Éacton d'hydrolyse des éléments
alçalins u1.1çalino - terreux contenus dans le vere.

-q i -o-[Na*]+HzO
r l

Les ions (OtD- vont permettre la rupture des liaisons fo'rtes Si - 0 - Si.
t l l l

-s i-o-Si-+oH- _> _ sioH + _sio-
tt l l

C-eûe Éacton est favorisée par la prÉsence d'une contrainte de traction
locde, dans la me$rc ou l'éneryie de liaison Si - 0 - Si va ê|rc diminæe du fait
de la distorsion de la molêcule. Les radicaux formés - $iO vont dissocier une
molécule d'eau selon laÉaction I

t l
- Siù + H20
tl

CÆtûe rÉaction entraîne uûe augmentaton du pH de l'eau située au niveau
du fond de fissure.



Des modèles de réactions prræhes & ælles - ci ont été proposées par
LAWN pour le couple saphirJ vaPeur d"eæs

(-41-0-A l - )+H20

La cinétique de fissuratioa selon le modèle de CIIARLES et HILLIG est
définie pour uo" sollicitation de la fissure e1 niligu corrosif et sous une
contrainle de traction appliquée aux lèvres de la fissure.

rEô-vl * ,& +!f;r
V=VoexP-

E+

V*
r
vm
a
p

(3ee)

éneryie d'activalion de la Éaction de corrosion superficielle sans
conlrainte.
volume soumis à la corrosion.
ênergie de surface des produits de corrosion.
volume molaire du verre.
contrainte locale.

: rayon de courbr"ue à fond de fissure.

Ce modèle ne prend pas en compte l'augmentation locale de contrainte en
fond de fissure dûe à I'aufmentation ôe volume des produits de corrosion, les
effets de diffusion de surface.

L'exploitation de l'éprouvette de double torsion, mise en oeuwe Pour
déterminei la courbe (KI$, s'effectue en utilisant un formalisme lié à la

compliance (C) de l'éprouvetûe et sun les lois mécaniques Égissant la torsion
appliquee à chaque demi - êprouvette.

L'essai peut s'effectuer soit pour une vitesse de- déplacement 99 charye
constante soità déplacement constant ou relaxation de charye (figune n" 86)'
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FIGURE B6

conditions d'essai de doubre torsion p = f (temps).

SMITH et KINNEY proposent une expression empirique de la compliance
de l'éprouvetûe de double tbrsion.

Vitesse de déplacement eonstante
ou eharge appliquée eonstante

Y
C=F=Ba+D

a : longræur de fissure.
P : charye appliqu,ée.
Y : flèche au point d'application de la charge.

$=
3 vr3
ï\r d3 G

(d'apres CIÂRK et KIES)

G : module de cisaillement du malériau.

Déplacemen[ constant
ou relaxation de la charge appliquée

(400)

D : coefficient déterniné expérimentalement.
Vlm : distaûcÊ enhe deu:r poitrts d'appuis antagonistes.
d : épaissern de l'épnouvefle.
W : laryeu de l'éprouvefle.

La vitesse de pnopagation de la fissrne dépend des conditions d'essai :

dY

! = 
* (vitesse de deplacemeil# = de)

339



\ r = (relaxation de chargc Y = cte) (401)

La détermination du facteur d'intensité de contraintes (K1), en utilisant la

courbe rJe relaxation de la charge ffi, oe".ssite que l'hypothèse de GRIFFilï{

sur la relaton qui existe entre l'énergie critique de":relaxation et lc facteur
d'intensilé critique de conlraintes soit vérifiée :

KI = @ G1)l/2 pour un état de contraintes planes (4o2)

E : module d'élasticité du maténau.

TAPIN et DAVIDGE ont établi une relation enlre la compliance de
l'éprouvette D .T et le taux d'énergie de relaxation :

GI= (403)

-Y 1  dP
T- p2 ît

GI_

P2 .ôc
7 (3, 1n

f,s
ffi

Kr = fffilVe pï{/m

(404)

(40s)

êpaisseur de l'éprouvette au niveau de I'entaille initiale.
épaisser-r de l'éprouvette.
laryeu de l'éprouvette.
coefficient de POISSON du matériau.
distance enlre deux appuis antagonistes.
chmge appliquee.

Les auteurs IAMON et BOUSSUGE monlrent que le facteur d'intensité de
contrainte K1 est indépendant de la longueur de la fissure (a) si a < 0,75L (L :
longueur de l'éprouvetle de double torsion). En effet, cette indépendance est

dr-
reliée au rapport f; <C : compliance de l'éprouvette).

TRAI.ITINA monlre, par analyse numérique par éléments finis, que
l'indépendance du facteur d'intensitê de conlrainte (Kr) par rapport à la longueur
de fissure est vérifiêe si:

0 ,55W (  a  (  L  -0 ,65W (406)

De ce fait, l'éprouvette de double torsion ne peut être considéÉe comme
éprouvette à K1 constant que sous certaines conditons de facteur géométrique.

dn
d
w
p'rWm

P
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Les coefficients A et N de cinétique de fissuration, les coefficients de
WEIBULL, la valeur de K1 permettent de déterminer la durée de vie d'une pièce
soumise à une conlrainte normale (o").

da = vdr = ++ $o7)qY' '

Ktc

(408)

Kto

Si K*t est la valeur du factern d'intensité de conlrainte lorsque le domaine
(III) apparaît snr la courbe (KlV, figure n" 87), l'expression de (t) peut s'écrire :

, -  2 ,  
* j  KtdKr.*1. KtdKt

t -  1' 
Gyr't 7+ 

t 
I (ros)

34t

KI

yz
dK1

4F[ =



da I rll"

N '
Â'Kt

Domairell Domirin-e_ III

vru= ^,r;iltlvr={-i'i utt

Dornaine-l

T'IGURI B?

Diagramme (Kr$.

K* 2{ * - *t ir* x2i}' - n* ti *'
2| =;{7

Pratiquement Ktc # KT, N et N' > l0 donc le terme
peut êlre negllgê ptr approximation .

r2i$' - K* ri *'

De par ailleurs, si l'on pose I'hypothèse que oa est suffisamment faible
pour que I'on puisse comparer r'lN à K1-oN, l'expression de la duree de vie
est donnée par la relation :

2 K2I-oN

a(2-N) (2 - N') (410)

A' (2 - N')

[ =
of,vzA (N - 2)

y2

(411)



Il est donc nécessaire de déterminer K16 en fonction de la dimension de
défaut critique (ag).

Kto = aaY'/ag

Kro=Kcfr

I-'asPect aléatoire d9 la rupture des céramiques impose d'appréhender la
conlrainle de rupture op d'un point de we statistique, en analysant lâ fonction de
distribution statstique oR (fonction de \WEIBULL). Si on considère que la
rupture est générée par des défauts de surface :

(412)

(413)

(4r4]'

(41s)

(416)

(417)

(418)

(4le)

P(o) = 1 - exp t-  Jt*o).or l
S

Si le défaut initial (ag) est situé dans le volume (V) :

P (o) = |  -  exp [-  f  (É).dv]
v

rtr, oo : paramètres de WEIBULL.

F(o) = P(o) = 1 -exp t-sr (#r. ,

F(o) - P(o) = 1-exp [-vn tf i l .  f

La contrainûe de rupture og est donnée par la relation:

tu.oo
oR=tlnr-Tlu'r f6

oR= Ir-* #1l/m fr
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La dwée de vie s'exprime :

- Pour une fissuration initiée à partir de défauts de surface :

2o,rN-2 -Lt# '  N-2
t=ffi t-TE-l; $2o)

- Pour une rupture générée par des défauts de volume :

2o^N-2 I - " *  N-2
r=# 1  - '  r -  (421)' -dfn'(N-2)*\ô' '  vE I  m

A partir de ces expressions, il sera possible de lracer le diagramme, T.R.P.
(temps, 

-rupture, 
probabilitê) qui est constitué, en coordonnfe1lo_garithnniques,

pat des drôites dé pente négative paramétrées par la probabilité P (figure n' 88).
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Contrainte de rupturr ( o, - fna 1

FIGURE BB

Schéma du diagramme T.R.P.

Nous avons déterminê les paramètnes de duree de vie (oo, m, A, N) pour la
vitrocéramique " zérodur " afin d'analyser la sensibilitê de ce matériau à la
fissuration lenle et pÉsence d'humidité (ceci en fonction des Éactions
proposees dans la littêrature et de la composition chimique de cette
vitrocéramique).

Nola.' Ces lravaux ont été realisês en collaboration avec le laboratoire
céranique du cenlre des matériaux de I'Ecole des Mines de PARIS n0f/.

Les paramèlres de WEIBULL ont étê détermids à partir d'essais de
flexion trois points sur des éprouvetûes presentant un état de surface douci (brut
de Éception) et un état éclairci (poli au diamant 2,5 pm). Les dimensions des
éprouvetles sont 40 mm x 6 mm x 5 mm. [,e nombre d'éprouvetles utilisêes est :
dix pot.n l'état brut de réception, vingt pour l'êtat éclairci" La vitesse
d'application de la charye est imposee pr la vitesse de descente de la lraverse de
la machine de compression G{STRON) soit 0,5 mm-mirl. Nous n'avons pas
observe une diffé.rencc significative dans les ésultats obtenus porn les différents
états de surface des épnouvettes. De ce fai[ nous avons considêre I'ensemble des
résultals snns dislinction prticulière. C-eux - ci sont présentés tableau XXXDT
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Contrainte
de rupture

op (MPa)

Conlrainte
de seuil

(no)

(MPa)

j

ParamÊtrè
dedrspmsron
de \tr-I1,IËttI-{-

- . *
{m,

Coefficient
qJe corrélation de

rêgression linéaire

(r)

7,8 0,98(P = 0,5) 159 43,4

TABLEAU XXXIX

Coefficienls de \MEIBULL pour la vitrocéramique " zérodur "'

La dêûerminalion du diagramme (Kt9, Pour ce matériau, a été effectuée

pour différentes conditions d'hlumidite inumiOitê relative rH * 35 Vo' dans l'eau'

atmosphère sèche contôlée rH * ti m. La température est de 25"C pendant

toute la duree a. f"-À""ipulation quelle q* liit la nature de l'atmosphère

ambiante. Les dimensions di l'éprouvette de double torsion sonl:

\M =37,88mm, o=*0,03mm

d = 5,09 mm, a = !0'03 mm

dn = 3mm

lùVm = 12,33 mm

L = 120,03 mm, a = !0,03 mm

un vé est usinê au cenlre de l'êprouvette afinde permetlre * g:tgoge de..fa

fissure et faciliter;; pt"pagaton li;.it" Je celle - ci par fPq"tt-1 
l'entaille

initiale. L'êpnouvette eit disposee ,* ,ro montage.présenié planche 61 - figure

n' 133. L'entaille est effectué. ..r"" une medJdiamantée d'91-ai1s9ur 0'5 mm'

La profond"* Ouïeoi"ilte est de Z,Og t- et sa longtrew o,s a I mm' Cinq

éprouvetûe1 ont ité 
anaffsêps. par 

"ot*" 
Ott ot$èË ou taux d'humiditê' La

vflfoceramrque zerodrn " êtant ttÀtpÀof., liêvolrtion de la longueur de

fissure en fonction du temps est Àesuice par Péthode- ogtgu.e^à I'aide d'un

fiË" ;o.pf.t O" '.niOéoôopie. i'erre'r âbsolue est de 0,6 à 0,7 mn' Cefle

mêthode permet certainement une ;"ilÈ,r* pré91si9n sur la détermination de la

vitesse O. p*opug"ti* J" f" fi*t* p* t.ppôtt à la technique de la compliance'

Les conditons de manipulaton (variatons de temlÉrature-'. dilatation du

montage) ne perme0ent pas la mesure dà viæsses de fissrnàtion inférieures à 1t9

m . sl. La vitesse de propagation de fissure est déterminêe à prtir de la
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l.o_ngu99r de fissure mesurée en fonction du temps (planche 6l - figures n" 134,
135' 136) et de la courbe de relaxation clc la chârgJ(figurc n" g9)l

I ' (N)

ti-r t in I

FIGURE 89

Courbe de relaxation.

PourV; défini au point Pi:

vi=

temps (min. )

(422)

... .L". Fofil -de la fissr.ry est crnviligne. Ceci est dû à la particularité de
sollicitation et de la nature des contraiites au niveau du fronf de fissuration
(ModeI+ModeIII).

Les Ésultats (cornbe Ktv - planches 62 - 63 - æ - 65 - 66) montrent
qu'il n'exiiste Pas unre différence très importante des valeurs du facûern d'intensité
:dtiqP de conlrainies,'des coefficieng de la cinetique de fissuration (A, N) en
fonction du tau d'humidité ( rH - 30 à 35 7o et dans I'eau industrieile). L'essai
effectue dans une atmosphère contenant 16Vo d'humidité indiqæ *. frugilité .t
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une sensibilité à la lissuration lente légèremenl moins importante par rapport au
comportement de la vilrocéramique en milieu humide. I)e ce falt, nous
considérons les résultats d'une façon globale (courbe KtV - planche 67). Dans
ces condilions les paramètres tJe fissurations lentc pour la déterminalion de la
durée de vie de la vitrocéramique et de I'assemblagc sont :

KIC = 0,61 MPa . mUZ

A =  O,7 lm.s l

N = 16,8

y? = 0,90 (coefficient de corrélation de régression linéaire).

T.R.P. (planche 68) pour la vitrocéramique peut être établi en posant oa I omax.

[ =
2ooN-2

4rrA(N -2)K\e,

,1Ln  J -p
r-l-1

m+ 1

,1
.Ln[F.
tsI

m+ 1

N-2

N-2

(42s)

(424)

(42s)

avec: as = 43,4,(Mpa)m = 7,8,Y = y'fi, S = 24O. 1ù6m2

où:

logt  =  logV€)  -  Nlogo6

2ooN-2
v(P) =

f t(N-2)r\ô,

Le diagramme T.R.P. monlre que la durée de vie de la vilrocéramique
n'excèdera Pas une seconde pour o = 50 MPa et P = 1ù3. Porn une valeur de
contrainte a = 25 MPa et P = 1û3, t= 7oh et poun p = 1ù2, t = l0 4@ heures.
Ceci confirme l'influence de I'environnement et des défauts de surface, mise en
é1ide-nce.expérimentalement, antérieuremenl, des contraintes résiduelles générées
dans la vitrocéramique.

Dans le contexte de I'assemblage vitrocéramique - Al - alliage ferro -
nickel, effectué pan thermocomp'nession, il est donc nêcessaire d'obteih un état
mécanique de fa surface de liaison et des zones soumises au champ de
conlraintes Ésiduelles lel que la dimension maximale de défaut soil inférie'ure à
10 pm environ, et que le niveau de contraintes Ésiduelles de lraction soit de 20 à
T.lYlT*ttqreF9l! on observe pour ces liaisons, une durée de vie supêrieure
à 10 0m heures 1169l porn des surfaces comportant des défauts de dimensions
de I'ordre de 7 pm et un niveau maximal théoiique de contraintes résiduelles de



I'ordre de 87 MPa. Ceci n'est pas forcément contradictoire avec ce qui a étê
établi par le diagramme T'.R.P., dans la mesure où il existe une distribution des
contraintes résid-uelles dans la vitrocéramique telle que la sollicitation en mode I
pur n'existe certainement Pas, il est nécessaire, dans ces conditions, de
ôonsidérer une sollicilation ôn mode mixte (I + II). De par ailleurs, la valeur
calculée du niveau des contraintes résiduelles (87 MPa) par méthode anirlytique,
est globale. Elle est considéée d'un point de vrre- macroscopique. Il est
néceisaire d'évaluer par analyse numérique et mesures physiques la répartition,
nature et niveau des èontraintes résiduelles afin de corréler d'une façon certaine
le niveau des conlraintes résiduelles, le mode de sollicitation et la durêe de vie.
En effet, le formalisme appliqué Pouf déterminer le diagramme T-R.P.
concernant la vitrocéramique " zérodur " n'est applicable que Pour une
sollicitation en mde I. Dani le cas d'une sollicitation en cisaillement (mode II),
si les points de coordonnées (log I, log 16) sont alignês selon une droite, il existe

une relation enlre t et T6 telle que :

t  = c(P)

a(H - 4'
o(P)-  o |

iI' (426)

(428)

Par analogie à ce qui a été êtabli pour une sollicitation en mode I,
l'hypothèse de fissuration sous critique en mode II dans la vitrocéramique peut
êlre établie par la loi empirique.

da
a =À'KI IN '  ,  KU=r^YJa (427)

A partir de cetle hypothèse une relation enlre 76 Bt oq peut êlre établie :

Cette relation d'êquivalence enlre 16 et oq peut êlre un moyen

comparaison au niveau des dêgradations du matériau gênérées Paf

de
les

contraintes résiduelles T66s et ftrax. Pour une pièce Éelle le niveau et la nature

des contrainûes Ésiduelles étant lres difficiles à déterminer, les investigations
effectuées sur le matériau permetlent de définir des conditions optimales
concernant la pÉparaton dei surfaces (rugosilé, défarIs d'usinage,-etc..)' !e
niveau de coirtriintes résiduelles ma:rimal pouvant êlre supporlé Par la
vilrocêramique et son interface (potn une sollicilation eq node !)_9t t'influence
de l'atmosphère. Un autre paramètre est à considérer, glest,I'influe-nce de la
naû5e des Éactons qui se produisent aux interfaces. En effet la nodifig_ation de
composition chimiq-ne et- de slnrcûIre de la éramique à l'interface de
mouillabilité ou de rÉacton peut modifier de façon impo'rtante le facteur
d'inlensité critique de contraintel et les coefficients de la cinétiqug, de fissuraton
(augmentation ôe volume générée par la fmmation de nouvelles phases ou
composés dêfinis).



Nous avons essayé de dëterrniaer f inl'luenee des c.ontrainles résiduelles et

des modifications-d" îut* physie.o - c.himique_ de l'i'terface de liaison en

vilrocéramique sur les paramèlres de fissuation lente (Ktc' N' A) en utilisant

l'éprouvette de doubb àrsion. Celle - ci comporte une liaison vilrocôramique "

zérodur " / Al / Fe - Ni - co réalisee par thermocompression- Les résultats sont

i""*pùit"bles, la ptrp"g"timde la fuiure n'étant pas tinôaire Par rapport à l'axe

de fissuration. Nous observons une déviation de la fissure soit dans la

vilrocéramiq*, ,oit dans I'interface mélallique. Ceci esi dù à l'énergie élastique

sénérée oar les 
"oot "irrt 

s résiduelles issues de la contraction différentielle des

il-"ï;"d. f" 
"fi"t, """ 

p*t de celle - ci est stockée dans la vilrocéramique et

r"-uuet 
"o 

p.rti"ipant i t" ptopagation. de fis.sure.. f-e sens de dêviation est

difficile a interpré'tàr dans Ë ôft" où celui - ci n'est pas-rep'roductible'

Toutefois, il sembie qu. L déviation de la fissure s'effectue plus facilement vers

iiot"rfu". du;oininËtailique ce qui pourrait elo:ig{icalif d'une interaction des

contrainûes réiiduelles de tractiolsur la propagation de fissure'

Dans ces conditions, il paraît lrès difficile de réaliser -une prédiction de

durée de vie en prenant en comple tous les paramèlres d'influence concernant

l'interface de liaison céramo-mêtallique en utilisant l'éprouvette de double

torsion.

V.6. Analyse de I'influence des contraintes résiduelles sur le facteur
d'intensité de contraintes.

Les investigatons effectuêes avec l'éprouvette de double torsion P-o* l.u

malériau vitrocérffie ; orod* " montie une influence de I'atmosphère de

l'environnement srn là vibsse de fisstration de celui - ci (diagramme Kl - V)'n

n,a pas êtê possible de déterminer la cinêlique de fissuralion de la

vifrocéramique, Par essai de double torsion, porn le ôoupl-e vitrocéramique / Al /

Fe - Ni - Cô reàUsé par thermocompression et-par gopeqy5e.le dragranmj

T.Rp.. Touæfois, il;t nécessahe de connaître lÎévolution du facteur d'intjensitê

"ritiq* 
de conlrainles en fonction du niveau des contraintes ésiduelles glnéÉes

dans la céramiq* ui O" f" profondeur du champ de.conlraintes résiduelles' En

"ff"t, 
la sensibilitê à la fissrnation lente de ia vitrocêramique à I'hunidité

(pÉsence d'ions oxydriles (OH) et des contraintes résidwlles) n'est pas la seule

cause de fissrnaùoâ-ro*'- 
"ritiq* 

de la vilrocéramiq*. L1 formaton de

"".potêt 
fragil"s, une évolution de la compositi-on chimique de la

*rifro^æt.-iqu"- a [iot"rf""" de liaison, issues de ou des éactions qui se

produisent Ëntre laceramique et le métal d'apport, peuvent modifier le factreur

i;intensitO critique de contr'ainte, ceci d'autanf itus qut le niveau de conlraintes

résiduelles sera élevé (les rêactions peuvônt englndryr d:t d.efauts de

stoêchiométrie de la érannique qui seront à I'origineae distorsions locales du

réseau cristallin de la cêramique).

De part ailleurs, l'énergie êlastique stockée dans la vitrocéramiqry oY

"Cr.-iq* 
se dissipe én prtiJipant à la'propagaton de la fissure, ceci revient à

considêrer un dêfaut critique de dimension a'6 ( as.
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'ùç : dimension de délaut critique initial de la vitrocéramique ou
céramique

â'c : dimension de défaut critique en présence de conlraintes résiduelles.

Le facteur d'inl.,ensité critique cle contraintes mesuré peut s'exprimer par la
relation

KIC=Ku+Kt

Ku : facteur d'intensité de conlrainte apparent .

Kr : facteur d'intensité de conlraintes résiduelles.

(42e)

L'analyse de l'évolution du facteur d'intensité critique de conlrainte de la
vitrocéramique pour le couple vitrocéramique " zérodur " / Al / Fe - Ni - Co a été
rêalisée selon plusieurs méthodes.

- Essar de llexioa quatrepomls aYec éprourelle ealaillée-

L'entaille est Éalisée dans la vitrocéramique à une distance ds I mm de
l'interface de liaison avec une meule diamantée d'épaisseur 0,5 mm. Le niveau
des conlraintes résiduelles évaluées par méthode analytique est de 45 MPa
environ. Le facteur d'intensité critique de conlrainte est donné par l'expression
polynômiale f2531.

Krc = i# Lu-et#l+ 7(#1, 4(#)3 +,t#lo I (43o)

c = 1,99 i 0 = 2,47 ; "t = 12,97 i rl = 23,17 ; I = 24,ffi

L : distance entre deux appuis antagonistes = l$ mm.
largern d'éprouvette = 12 mm.
êpaisseur de l'éprouvetle = 12 mm.
profondeur de I'entaille = 1 mm.

La longuer.r de l'éprouvetle est de 120 mm (planche 69, photo n" 137 -

fignre n'90) ll94l.

B
\ry
a
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Mi:l.al d'ap;ror'[ cn Âlurniniunr Âg
aprls d éforrnati on. plasl.i que
i] 0,7 0,f, 1T ( .C )

/.
,/.. '

/..:

Vitrocéramique

Fe-- Ni -

Entailles

.. FIGURE 90

.Eprguvette de flexion quatre points entaillée
vitrocéramique / À9 / Fe - Ni - co ioaircè par thermocompression.

. vingt éprouvettes onl étê assemblées. la rupture se produit
llslematiquement dans la vitrocéranique au niveau cle i'entaille. L'analyse
flacto.graP.hiq$.d: l'éprouvelle en vitrocéramique montre un faciès cle ruptnre
idertique à-"ulul observé antérieurep:1p"f_dôs pièces ayant subi une ruprure
différee (planche 69 - figures no. tSA, tSg, liO, l4l: HD. I-e faciès de
yptyT _pÉsente une zone lisse " zone miroir ,' contenant des lignes de
WALLNER et une zone rugueuse.

- Indentation WCI{ERS.

Les empreintes d'indentation sont éalisées dans la vitrocéramique, sous
une charge supÉrieure à la charge 

"nlt* 
(Pç), tous les dixièmes de millimètres.

Cette mêthode a é1é.Ylilisée pour certains.couples étudiés et sur des couples
zircone / acier, zircone /alliage curyo - aluminiu- â tiæ d* 

"o-prr"ir"n "i, 
: a -

vis de I'influence de,la càmp9ii1ion. chimique des ceramiques et de leur
comportement à la résistance à la fissrnatiôn en fonction du niveau des
conlrainles Ésiduelles lié à la différence du produil E, a, et Ec cc.

ces lravaux fpnennent ceux des auûeurs EVANS, RûHLE, MARSHALL,
LA\ilN' ' An indentation lechnique for measuring slress in tempered glasi
surfaces, J.A.C.S.

Vitror:éramique



l-es résultats sonl présentés dans le tableau XXXX.

Méthodc
d'invcstigation

Couplc 'I'erchnique 
dc liaison I)istancc à

I'inlcrfar:e

_ 
(mm)

Ktc;

(MPa. m 1/2;

Flcxion 4 points
avcc éprourrcttc
cntaillec

vitrocéramique /
A l  / F c - N i - C o

thcrmocomprcssion I 0,49.
o  =  ! 0 .05

lndcntation
VICKERS

vitroccramiquc /
A l  / F c - N i - C o

thermocomprcssion
0,1 0,44 t 0,1
0,2 0.7
0'3 o17

cocur 0.73
Titane pôle T / Al /
vitrocéramiquc

thermocomprcssion 0,1 0,M

o.2 0.96
coeur 0,93

Zrpô lc  C l  N l
vitrocéramique

thermocompression 0.1 0.6

012 0,86
OJ l . l

a cocur I
TitancpôlcC/Al
/ vitroceramique

thcrmocomprcssion 0' l 0,6

0,2 1 . 1

a cocuf 1 . 1
Titanc pôlc T/ Al /
ZrQ2 + AIZOS

thermæomprcssion 0,1 1'3

0,2 5
a coc{rr 7.2

Zhcalvy pôlcT/
Nl7-rO2 +

Al203

thcrmocompression 0,1 1,44

oa 7

a cocur E,4
Zrpô lcC/A l /
Zr2A + AIZO3

thcrnocompression 0,1 I , l

o12 5
acsur 6

Titane pôle ccntrd
lZrO2+ Al2O3

brasage sous vide
M.A. (Ag-Cu-T la%)

0' l 0,93

0,2 35
0J 7

a gocur 5
Titanc pôleT/
ZtO2+ AZOI

brasage sous vidc
M.A. (Ag-Cu-T i  1 ,6%)

0'1 3'6

0,2 48
0'4 4,8

a cocur 5
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Méihodc

d'investig-ation

Couplc
'I'echnique dc liaison Distancc à

I'intcrfacc

(mm)

Ktc

(MPa ' ̂  rl21

Indentation
VICKERS

Zkcaloy pôle C /
ZrQ2 + Al2O3

brasag,e sous vide
tvt. A. (aS - Cu -Ti 1,6 7")
rupturc dc la liaison dans
lc joint brasé.

0 ' l 1,2

4,2 4,7
a cocur 5.7

zfiz
TZP I acicrXCIS

brasagc sous vide
M. A.(Ag -  Cu -Ti )

0,1 l '4

o,2 1.3
o,4 1,36

à cocur 4
zfrz
PSZ / acierXCl8

brasagrc sous vidc
M. A. (Ag - Cu - Ti)

0,1 2,5

0,2 23
0.4 5,6

a cocur 714

zfrz
PSZ / acier XCIS
(rupture de la
liaison dans le
joint brasé)

brasage sous vidc
M. A.(Ag - Cu - Ti)

0,2 1,5

0.4 5.8
ô coeuÏ 7.2

Si3N4 /
acier XClt

brasage sous vidc
M. A.(Ag - Cu - Ti)

0,1 I

t.2 0,7
0.4 0.?

a coeur 5
7tO2* Al2O3 -

alliage cupro -
aluminium

brasagc sous vide
M.A . (Ag -Cu  -T i )

0,1 t,7

r.2 0.7
0.4 5.7

d coeut 4
Si3N4 / alliage
UAION

bras4;c sous vidc
M. A. (As - Cu - Ti)

0,1 1,5

0,2 0.63
0.4 2.6

d coeur 5.6
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Méthode
d'investigation

'l'cchnique de liaison Krc

(Mpa. m pl

Indentation
VICKERS

Zircone PSZ/
UAION

brasag,c sous vidc
M . A . ( A g - C u - T i )

Zircone PSZ/
UAION

brasage sous vide
M. A. (Ag- Or-TiJ

TABTEAU )M()(

Mesure du facteur d'intensité critique des contraintes de la cêramique
en fonction de la distance par rapport à la face de liaison.

L'analyse des Ésultats monhe :

a) Une diminution du facteur d'intensité critique de conlraintes de la
céramique sur uûe profondeur, pouvant atteindre 0,4 mm, pr rapport à
I'int,erface de liaison ou de mouillabilitê, ceci quelle que soit la natr.re de la
céramique, du subslrat métallique, du métal d'apport et la technique de liaison

(courbes KIC = f ? 
- figrnes n'91,92). Il est mis en évidence qu'il existe une

interaction de l'éneryie élastique, issue des conlraintes résiduelles et stockêe dans
la vitrocéramique ou dans la céramique, sur le processus de fissuration
(dissipation de l'énergie élastiqæ lors de la fissuraliqa, diminution de la
dimension critiqrrc de défaut).
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Coup leT i  / n /Z :OZ  i  Â |ZOJ

Couple vitrocéramique / Al ,/ fi

Couple vitrocéramique ,/ Âl / Fe - Ni _ Co

Distanee par rapport à I'interface de liajson

NGURE 9I

Courbe KIC = f f tfioirons Éatisées par thermocompression).

T'IGURE 92

Courbe KIc = f Ô fliaisons Éalisées par brasage sous - vide).
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b)Des mesures réalisées à 0,1 mm et 0,2 mm cle la sud'ace de la céramique,
comportant uniquement [e métal d'apport (Ag -Cu - Ti) après fusion, mettent en
évidence une diminution du facteur d'intensité critique de contraintes (planche
71 - figures n" 151, 152) sur une profondeur de 0,1 mm. Ceci montre quc la
seule présence des conlraintes résiduelles ne peut pas expliquer la diminution du
K1ç de la céramique près de l'interface de mouillabilité. La modification de
composition chimique, de slructure cristallographique de la céramique, générées
par la éaction du métal d'apport / céramique provoque aussi une diminution du
facteur d'intensilé critique de contraintes.

L'importance de cette évolution dépend de la nature et du volume des
composés formés.

c) Ponr les assemblages effectués par thermocompression, nous
n'observons pas de différence du paramètre K1ç en fonction de la nature de la
textnre du subslrat métallique ffi, Zr, Zbcaloy). La mesune du KIC par la
technique d'indentation ne peut pas permetlre de distinguer une différence de
comportement mécanique liée à des orientations cristallines prêférentielles et
donc à des variations du coefficient de dilataton et du module d'élasticité. Il faut
considérer les diffêrences de K1ç porn les couples comportant un subslrat
texturê en fonction de I'analyse critique de la mesure d'indentation et des
phénomènes physiques pouvant perttnber la propagation de fissure lors de
l'indentaton.

d)lln'apparaît pas, à priori, d'influence de la technique d'assemblage sw
l'évolution du Ktc de la céramique en fonction de la distance par rapport à la
surface de liaison. Toutefois, il semble que la profondeur, pow laquelle le KIc
de la céramique évolue, soit plus importante lorsque la liaison est éalisée par
brasage sous - vide.

e)Pow une indentation effectuée à une distance de 0,1 mm, les fissures
radiales sont systématiquement déviêes vers l'interface de liaison céramique /
joint mêtallique selon un angle de 45 " environ (planche 70 - figrnes n" 143 à
147, planche 71 - figrnes n' 151, 153, 154, planche 72 - figures n" 155,
156, 157, 159, planche 73 - figure n" 162, planche 74, figures n' 167, 169,
r70).

Ceci peut s'expliquer ptr un effet de surface librc. Dans la mesure ou
I'indentation est Éalisee lres près de I'interface de liaison, il exisle une solution
de continuitê d'un point de nre des propriétés mécaniques des matériaux
(cêramiques, joint brasé ou formê pæ thermocompnession).

L'analyse de la formation des fractures de HERTZ et de la dislribution des
conlraintes drns le champ de conlraintes qui se dêveloppe lors de I'indentation,
permet d'expliciter I'orfine de la déviation des fissures radiales parallèles à
I'interface de liaison, avec un angle systematiqræ de I'ordre de 45 o, si
l'indenlation est Éalisée suffisamment près de l'interface de liaison.
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L'analyse de l'état de conlrainte du matériau lors de I'indentation conduit à
considérer deux natures de fracture ou de fissures d'indentation.

- La liactue l{ertzjenne qui se développe pour un contact purement
élastique donné par un indenteur sphérique appliqué sur la surface d'un solide
présentant une loi de comportement mécanique purement élastique et fragile.

- Les fissures internes semi - circulaires pour un contact plastique donné
par un indenteur pointu ponctuel du type indentetn pyramidale (VICKERS)
appliqué sur la surface d'un solide fragile.

Lors de I'indentation des matériaux fragiles, comme les céramiques avec un
indenteur pointu (contact plastque), il existe en premier lieu une déformaton
plastique ou une densification en sous couche au niveau de la zone de contact
ponctuel. Lorsque la charge augmente, il est observé une transition déformation
plastique / rupture fragile.

L'état de conlrainte élastique pour le contact développe sous un indenteur
sphéhique est donné par le tenseur de HUBER pour des coordonnées
cylindriques.

or  _3 r l  -2V
P.-2r  3

u
L  + ( i -

aÉ+u

a0 3- l  -2v
P- 

=, ,  lT

/u
(1  +  P)a

Trz
Dr m

#,'
lr) +

êJI* <frf #*ht(r-p)
Arcts #, - ,l l (431)

fttl -(ftPI + (ftF r 2p + (1 - p)
Arcts * f I

&+u
(432)

(433)

(434',)

az  3 ,2 ,2
P-=-2(Tr) '

&u
u2 + ^2r2

r * &,lu
r u2 + a2* & * u

rr0 _,0,  _ np-=Ç=u (435)

Pm : pression moyenne appliquée sous l'indenteur Pm = 
#

avec (P) la charye appliquee.
a : rayon de la srrface de contact défini pan l'expression :
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u3=
4 KPR
3 -tr- (436)

(437)

(438)

(441)

(442)

P
R
E1

K-

charge appliquée à I'indenteur.
rayon dè l'indenteur sPhérique. -
module d'élasticité du solide indenté.

frrtt t)+(t Ê,f|,
Irl
E1
v2
E2

coefficient de POISSON du solide indenté.

module d'élasticité du matériau indenté.

coefficient de POISSON de I'indenteur sphérique'

module d'élasticité du matériau constiluant I'indeuteur sphérique.

u est la partie de la racine positive de l'équation.

12 t2
a2+u 

'u

=+r& + û - u2 +,1G2 + * - &) * q&*) (43e)

(440)-  
a2+u

La conlrainte en surface à I'extérieur de la strface de contact est définie par

le tenseur de HUBER simPlifié.

1 - 2È, a2 _ | - 2v -Eor = pm (T) ,2=T.a

1-21r .  a2-  l -2vao=-Pm (T)7=-T'

oz=o

\z=  r , t1  =  T0z= O

En surface ar , a0, o" sont les composantes des conlrainles principales. la

contrainûe de traction q est maximale en suûace le long du cercle dé contacl' soit

le cercle de IIERTZ. Lons de Ïindentation élastiqræ (contact élastique avec un

LO*tu* sphmiqræ), la rupture s'effectue sour l'action d'une conlrainte en

lracton gênèraat une fissure le long du cercle de HERTZ'

,2
ft='t 1

P
7



L'analyse du contact élastique indônteur / échantillon ne peut pas expliquer
complètement et définir totalement le champ de contraintes lors de l'indentation
réalisée sur la surface d'une s[mmique avec un indenteur pointu par contact
plastique. En effet, la formation des fissures hertzjeones pourrait être expliquéc
pour l'état de conlraintes existant avant fissuration, en posant pour hypothèse
que l'indenteur et l'échantillon prêsentent un comportement purement élastique.

Lorsque le contact devient plastique lors de l'indentation (indenteur
cônique ou p)rramidal), le champ élastique initial de conlraintes défini par
BOUSSINESQ sous la charge ponctuelle peut expliquer la formation de fissures
médianes. Ces considératons ne peuvent pas êlre appliquées à la formation de
fissures radiales et latérales. Ces fissures sont initiées, après déformation
plastique de la zone de contact, au niveau de la zone frontère du matériau
déformé plastiquement par I'indenteur et de la zone élastique de l'ensemble du
matériarr située au - delà de la zone plastique.

Les conlraintes dans le cas du contact plastique sont êlles que 01 ! < a22
< oj3 soit:

l f rr(o)lrr (443)

P
R
f
p

P
all  = 

11Rt

D _ Prm -  
i laz

rr (@)

effort applique à l'indenteur.
distance du point d'application de I'effort.
fonction ds I'angle @ de l'indenteur.
coefficient de POISSON du matériau indenté.

Deux conlraintes principales o11 et o33 sont axisyméhiques, la conlrainte
principale u22 est annulaire.

L'unité de contrainte est donnée par la relaton :

(444)

a : est le rayon de la zone de contact.

Les conlrainl,es à symélrie axiale o11 et o33 sont soit toujours de tracton
ou de compression. La conlrùle oZZ varie d'une composante de compression
en surface à une composanûe en traction en profondenr du matériau Le cône à la
surface duquel v22 = 0 pÉsente un angle au sommet de 51,8 ".

La direction des conlraintes principales est présentêe selon l'analyse de
BOUSSINESQ pour les contraintes de surface et en profondeur dans le
matêriau

360



Conlrainles en surface du matériau lors de I'indentation.

Conlraintes en profondeur dans le matériau lons de I'indentation.

FIGURE 93

Réprésenlaton selon BOUSSINESQ
de la direction des contraintes en surface et en profondeur du matériau.

La nature du champ de conlraintes presentê explique le comportement du
défaut médian lors du charyement de l'indenûetn. Il peut êlre considéé que la
fissure se propagera selon la direction de conlrainte principale I'a plus faible qui
sera en orientation normale par rapport à la conlrainte de tracton la plus intense.
Dans ces conditions, après initation sous le contact plastique de I'indenteur, la
fissrne perÉ se propager en profondeur dans le malériau selon la direction des
contraintes o33, perpendiculairement à la direction des conlraintes 011 et u22qu
sont égales dans I'axe de l'indenteun. Cette même fissure s'étend latéralement
selon les direction de la contrainte 011 sousi I'acton des conhaintes vZ2.

La croissance latêrale de la fissune est limitee pr le cône pour leqæl o22
change de natne (lracton -> comprcssion), Pour une charye P domée, la
fissure est de gêométrie approximativement circulaire et tangente à la surface du
mal,êriau indenté. En Éalité, il es{ considêré qræ le champ de conlrainte Ésultant
est donné par la sotnme du champ de contraintes Ésidtrclles 'iréversibles

nesponsables du slade final de fissuration.

Porn la charye maximum" les conlraintes ésiduelles sont maximdes. Elles
sont constantes pendant le dêchugement alors que I'intensité du champ des
contraintes élastiques diminue, les contrainGs de surface de compression
devenant des conlraintes en lraction (ceci provoque l'ouverture de la fissure et
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génère un défaut semi - elliptique de pr<lfc*nrtear (" & fong*reur 2 C à la.surface

àu matôriau). La composante de conft'ain|cl elas{aqw 1xur la chargc appliquéc à

l'équilibre ior* de là formalion de k ,fiswre s"*sgrrltrc en coordonnées

cylindriques.

a ( r ,@)  -  g  (@) (44s)

g @) est une fonction angulaire qui prend urre talew positi^ve- (contrainte
detaËtionj pour 0 = 0 etunèvaleurnégativcpnur# : t90"dansleplan

perpendiculaire au plan médian de fissuration.

Les deux modêlisations d'indentation pré"senlées et la nature, distribution
des contraintes développees lors de I'indentation, pour chacune d'elles, ne
suffisent pas pour exp-liquer complètement la déviaton des fissures radiales
selon un angle de 45",-lorï d'une indentation réalisée à une distance lrÈs proche
de l'interfa"e Oe liaison (effet de surface libre). Il faut aussi considérer les effets
de glissement générér pat le froltement à I'interface indenteur / surface du
matériau indenté et étant à l'origine de conlraintes de cission.

La nature des matériaux constituants l'indenteur et t1çSlemique ou [e solide
indenté est différent,e. De ce fail, les caractéristiques mécaniques, le
comportement élastique de l'indenteur et du matériau indentê seront différents.

Sous le contact Hertzien, la déformation élastique de l'indenteur et du
solide indenûe sera différente. Dans la mesure ou il existe toujours un frotlement
à l'interface indenûeur / matériau indenlé au niveau du point de contact, la
diffêrence de déformaton élastique des matériaux (indenteur et solide indenté)
génère des cisaillements d' interface.

Deux cas sont à considérer en fonction de la nature du contact :

a/Glissement complet à I'interface indenteur / matériau indentê (cas du
contact Hertzien).

Les théories de JOHNSON, WOODWARD déterminent les conlraintes
interfaciales de cisaillement devant êlre développees Pouf empêcher
complètement le glissement (frottement iofioij, et la conlrainte radiale
rup"rficie[e à l'extêriern de I'aire de contact du fait des conlraintes de cission

Il est ainsi dêfini que la contrainte radiale superficielle à l'extérieur de la
sr.uface de contact est déterminée par I'expression:

o radiale superficielle = q TIERTZ + or cisaillement.

P
,1
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â/Glissement Partiel (cas réel).

Ce cas correspond à l'interpolation qui est faite dans les théories

développées par JOHNSON et \MOODWÀRD entrc lc cas du glissement

complet bloqué et le glissement total-

En effet, si oû considère qu'il existe toujourp un certain frottement

interfacial, il est possible de déterminer les conlraintes de cisaillement permettant

l'obtention d'un glissement parfait et les contraintes radiales superficielles issues

des conlraintes de cissions.

Dans le cas du glissement parfait, à I'extérieur de la surface de contact, il

existe la relation ;

q superficielle + ol cisaillement = or HERTZ

Pour le glissement complètement bloqué, les conlraintes de cisaillement

interfaciales sont définies par la relation :

2  r t î  r r - . .  - - \  / t  r t 2  r r l / 2 r
',, KPo [ (2 + P) (A - @2 - Drt2)

.  .1  .  A2 -  1, .
+ ( (1 -  p)Ars i "  ( i )  -  

=. ) l  
(46)

( t-2p)/Gr-(1-zy)tGz
K = (47)

i -2

P- = : + pour le contact sphère / plan.'o  -  
2  f laL

pi : coefficient de POISSON du matériau de rang i.

Gi : module de cisaillement du matériau de rang L

. r
A = 

à avec r la coordonnee radiale d'un point courant, a le rayon de la

surface de contacl

K correspond à un coeltkient rendant compk de la différence des
constantes êhsûques des natériaux (indentern / matériau indenté).
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Deurs le cas du glisscment total:

4fPo .1  
-  P l

rr = 
]I L- )r2.

x2 K' Fl - E" {x}
(Â2 - l21ffi

dx
1

.,r
0

I
+J

0

*2 K' (*) - E" (*)

@2 - f,yilz
dx l (448)

K" et E," : sont des intégrales elliptiques complètcs pouvant être
délerminées numériquement.

f : est le coefficient de frottement.

L'analyse des contraintes développees lors de f indentation élastiq.ue._e!
plastique péut permettre d'expliquer lâ'déviation de la fissure radiale à 45"

[orrq.i. I'ihd"otation est Éafisèe très prés de I'inlerface de liaison. En effet, le

métai ou alliage constituant te ioint 
'brasé 

ou thermocompressé présente des

caractéristiquei élastiques très dfférentes par raPPg.rt à celles des céramiques ou

velre. Dans ces côndilions, il existe une- discontinuité des conlrainles
responsables du développement des fissures médianes. La différence de

ptoptiéæt des matériaui'(céramique / joint brasé ou thermocompressé)
provoque uûe modificatioo d" la'direction et nature des conlraintes. La

loott"iit" s 6122de comp,ression en suface diminue (o22--> 0), les conlraintes de

cisaillement en surface (effet du glissement du conlact indenteur / matériau

indentê) deviennent .où"b., ce q-ui explique la déviation des fissures radiales

selon une dhection pÉsentant un 
"igt" 

d" +S" par rapport à I'axe d'indentation
parallèle à la surface de liaison.

OL^filiation d'indentation peut perturber la mesure de la fissure, à cause

d'une'éventuelle interaction enlre lei fissures et du champ de conlraintes
àUttlqu*t développees Ptr I'indentaton llr la pro-ggfion de fissures (planche

Za - figures n" 17î, lZ2, phnche 75 - fig'res n" 173, 174,175).

g)Lecomporlement à la fissuration de la céramilue (tit":o: PSZ..ou TZP)

modifîé I'interaction du champ des contraintes Ésiduelles sur la fissuration issue

de I'indentaton (planche 7a - figures n' 169, 170).

.û)La mesure de la longræur de la fissure est lrès délicate. Nous avons

observê une évolution de la- longueur de la fissure en foncton du temps
(planche 73 - figures n" 164, 165:166, planghe l5 

- figure. n" 174[rour des

èànditions de st&kage dans iatmosphère'ambianl (coupËs zircong W.P I acier

XC 18 Si3N4 t UAiOry. Nous 
"tttibuoot 

ce phénomône aux mécanismes de

fissuration lente (corrosion sous conlraintes - FCSC).

Toutes ces observations monlrent que I'analyse de l'évolution du facteur
d'intensité critique de contrainks par indentatioo p"ut êlre intêressante afin

d'évaluer I'influence du champ dei contraintes résiduelles, mais il existe un

nombre important de paramètres pouvant perturber la mesure.



L'évolution du facteur d'intensité critique des contraintes étant attribué à la
présence des contraintes résiduelles, la mesure de la longueur de fissure générêe
par indenlation peul permettre d'appréhender le niveau des conlraintes
résiduelles dans le champ des conlraintes /254 -2551. En effet, la différence dc
longueur de fissure qui existe, pour uûe même céramique, entre les états
observés avant et après liaison est liée à l'énergie élastique issue du champ des
conlraintes résiduelles (KC = K apparent + K résiduel). Le facteur d'intensité
critique de contrainte en pÉsence de conlraintes résiduelles peut s'exprimer:

KC = oR { t l (À l+ts)

Â l+16:as

(44e)

(4s1)

16 : longueur de fissure du matériau avant liaison.
Àl: variation de la longueur de fissr"ue du matêriau apres liaison.

La relaton permettant de calculer le Ktc d'une cêramique indentée est :

KIC = p(cotgê)zn rc.-3fi (4s0)

p : coefficient déterminé par étalonnage (0,032).
e ='14"
E : module de YOUNG du matériau céramique.
H : dureté du matériau céramique.
P : charye d'indentalion.
C : longueur du défaut mêdian (fissure radiale).

I est possible de déterminer le niveau global macroscopiqræ des
contraintes residuelles ptr mesure de la longueur de fissure d'indentation
générée dans la céramique, après liaison, connaissant le facteu :d'intensité
critque de conlrainks et la longuern de fissure avant liaison cêramo - mêtallique.

La longueur de fissrne ls corespondant au K1ç de la céramique avant
liaison est donnée pæ I'exp'ression :

Ë,'o

P(cots e7213 t*lm r 2t3
l o= [ - ,

Il existe trne relaton enhe le factern d'intensité critqræ de contraintes initial
du malériau K1ç1 et le KlgX de la ieramique après liaison. IvIARSHALL et

LAWN n$d proposent :
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YP ,C, I I2K = 
tfu + 2moR (;)

PP
æ=G%-(t-2m

opy'C ,
rtu 7iT ,'

(4s2)

(4s-3)

(4s4)

ox peut être déterminé avec l'expression :

Krc
oR=[- ' (n ac1rlz

oR
Krc
ci

c

o

ci 312
Itt-(e) I

niveau global des conlraintes résiduelles.
facteur d'intensitê critique de contraintes initial de la céramique.
longueur de fissure généée sur la surface de la céramique avant
liaison.
longueur de fissure forrrée sr.n la surface de la cêramique après
liaison.

coefficient géométriq,r. O = 
#

Nous avorui évalué le niveau global des contraintes rÉsiduelles engendÉes
dans la céramiqrrc en foncton de la distance par rapport à I'interface de
mouillabilité ou de liaison, en considsant le factern d'intensité critique de
contraintes inital de la céramique, la longueur de fissnre initale et celle mesurée
après indentation de l'éprouvette constituée par le couple céramo - métallique.
L'indentaton est réalisée sur une coupe micrographique polie jusqu'au diamant
2,5 pm afin de limiter les effets de défauts de surface sur la fissuration
d'indentation.

Les éprouvetles sont constituées par:

- Une tôle de dimension I mm x 15 mm x 15 mm et d'un subslrat en
cêramique 10 mm x 10 mrn x 10 mm porn les couples ceramique lTi,7Â,
Zircaloy.

- Une lame Fe - Ni - Co (e = 0,3 mm) et d'un matériau de base en
vitrocéramique (diamèlre 20 mm, épaisseur 10 mm. Le niveau de contrainte
déterminé par le calcul analytique 1169l pour ce couple éalisê pil
thermocompnession est de l'ordre de 30 MPa.

- Un cylindre métallique de diamètre 20 mm, hauleur 20 mm u161'uas lame
en céramique de diamètre 20 mm, hauteur 5 mm pour les couples céramique /
acier ou alliage cupro - aluminium UA10N.

Les Ésultats sont présentés tableau XXXXI.
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Couplc Tcchniquc
dc liaison

K1ç initial

dc la
céramiquc

(MPa. mU2;

Défaut
initial

Ci

( . 106  m)

Défaut
aprcs
liaison

C

(.10{ m)

D/ r

(mm)

oR

(MPa)

Zircone
TZP / acicr XCIS

bras4gc sous vidc
(M.A.: Ag-Cu-Ti)

4 l3 r 274 0' l 142

2ffi 0,2 143

270 0,4 142

Zrcone
PSZ / acicr XC18

brasage sous vidc
(Mâ.:Ag-Cu-Ti)

714 98,5 233 ,/ 0,1 310

226 o,2 309

1 1 9 0,4 t47

Zircone
PSZ / acict XCIS
(aprcs rupturc dc
la liaison)

brasagc sous vide
(M-!t. : dg-Cu-Ti)

712 100 412 o,2 275

tt6 0;4 Lt7

7.rO2+ aWS
-UA lON

brasagc sous vidc
(Mâ. : Agau-ï)

8 92 1 1 8 0.1 æ0

t69 o12 324

147 0,3 293

l l 0 0'4 158

Tltenc pôlc T /
7-û2+N2Og

bresegc rous vide
(M.A. rAgCu-Ti)

5 tæ 180 0' l t3l

140 o2 47

140 0'4 47
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Couple Techniquc
de liaison

K1ç initial

dc la
céramiquc

(MPa.m1/2;

Défaut
initial

c^i
( .10-6 m)

Défaut
après
liaison

C

(.10-6 m)

t ) l l

(mm)

(tR

(MPa)

Titane Pôlc C /
ZrO2+ AZOE

brasage sous vidc
(M.4.: Ag-Cu-Ti)

f, t q 5 1 9 0,1 t66

204 0,2 r33

Titane pôle T /
Al / zérodur

thcrmocompression I r20 206 0,1 3-5

Titanc pôle C /
AI / zérodur

thcrmocomprcssion l . l 106 t74 0'1 39

Zirconium pôle C/
Al / zérodur

thermocompression I 1 1 5 t6 0' l 30

130 0,2 13

F c -  N i  - C o l  N l
zérodur

thcrmocompression o,73 l l 8 222 0,1 26

Zircaloy pôlc T/
ZrO2+ AIZOS

thcrmocomprcssion 8,4 99,5 355 0,1 334

106 o,2 72

Zrconium pôle C/
zirconc

thcrmocomprcssion 6 t22 4% 0,1 213

t43 o2 94

Titane pôleT I
ZrO2+ AZOI

thcrmocomprcssion 5 124 384 0'l 183

135 o,2 45

TABIffAU )OOOil

Evaluaton du niveau de contraintes résiduelles
à partir des mesures de KtC effectuées par indentation.



Les critiques formulées sur la mesure du facteur d'intensité critique des
conlraintes par indentation sont à considérer pour l'évaluation, par cette môme
méthode, du niveau des contraintes résiduelles générées dans la céramique. l-a
mesure peut être lrès imprécise en fonction des conditions dc.manipulation
(mesure be la longueur de la fissure, interaction de la fissure avec des défauts de
surface ou de volume, interaction de la fissure avec un champ dc conlrainte
élastique issu d'une transformation de phase produile lors de l'indentation,
interaôtion fissure / champ électrostatique...). Il est souhaitable d'effectuer une

D
empreinte d'indentation par éprouvette pour tracer la courbe oR = f(=1. I-a

filiation d'indentation augmente les risques d'erreur sur la mesure.

L'analyse des résultats (figurcs n" 94 - 95) montre :

Porn le matériau céramique en zircone.

- Un niveau de contraintes résiduelles inclues dans la céramiquc Zr02
(PSA superieur par rapport celui qui est évalue dans la céramique ZrO2 (V-P)'
pour une même géométrie d'êprouvette et de nature de substrat métallique. Ceci
p"ut s'expliquei par le cômportement â la fissrnation de la zircone
(transformâtion de phase sous teniion, microfissuration 1257 -264).

Pour tous les couples de liaison céramo - mêtallique.

- L'évolution du niveau de contraintes résiduelles en fonction de la distance
par rapport à I'interface est identique à ce qui est observé lors de l'évaluation du
kfC pâi rapport à I'interface de mbuillabilite ou de liaison. Toutefois les valeurs
de conlraintes calculées, à partir des longueurs de fissures, ne doivent pas être
considéÉes en ûerme de valeurs absolues du fait des impÉcisions de mesure sur
la longueur de fissure.
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300

250

?00

t50

Céramique

Couplc Zr02 I'SZ / Acier

CoupleZrO?TZl' / Acier

Coupfe lïtane pôleT / hfl + N203

Distancre par rapport à l'interface de liaison

FIGURE 94

n
co'rbe oR = f ( î ) (liaisons effectuées par brasage sous vide).

NGURE 95

co'rbe qR = f (?) (iaisonseffectuées parthermocompression).

T/Z tgz+A l2o3

ZirconiumgôÀeC/2102

1 /Z tOz+41203

Distance par rapporl à I'interface de liaison



V.?. Conclusions.

Les différentes investigations réalisées dans le but d'analyser le
cçmportement mécanique deJ assemblages céramo - métalliques permettent
d'affirmer:

- Une influcnce très importante, sur la résistance aux chocs llermilyes, des
défauts présents sur la surface de la céramique et de la dislribution des
contraintès rêsiduelles générées dans la céramique (contraction diffêrentielle des
matériaux). Les conlrànhs ésiduelles sont assimilables à un effet de chocs
thermiques pour des matériaux fragiles comme les céramiques.

- La sensibilité à la fissuration lente de la vitrocéramique " zérodur " et des
liaisons vitrocéramique " zérodur " / Al / Iie - Ni - Co (assemblages effectués Par
la technique de thermocompression) en présence d'humidité.

- La difficulté de clêûerminer précisement et de prévoir d'un point de vue
statique le comportemenl mécanique des liaisons en fonction de la com-position
.hiroiqu. des cèramiques, de la nàture des rÉactions aux interfaces, de la nature
du méial de base et de la technique de liaison.

- La déærmination de la drnêe de vie de la céramique (diagramme T.R.P.)'
pour des conditions de vitesse de fisstnaton de la cêramique (diagramme V =

AKN) tracé à partir des Ésultats d'essais de double torsion peut permettre
d'appréhender fes conditons de conlraintes résiduelles et d'atmosphère Pour une
probabilitê de duree de vie souhaitée.

- La éaction du métal d'apport (Ag - Cu - Ti) avec la céramique (hûz -

psz; affecte le comportement à la fissuraton de la céramique-. Çeci met en
évidônce I'influence di la modification de composition chimique de la cêramique
(et peut êlre de sa slnrcture) srn les paranètres de fissuration. Cette nature
à'in:teraction peut aussi se produire avec d'aulres céramiques.

- L'éprouveûe de double torsion ne permet p11 de dêterminer la cinétique
de fissrnâion de la céramique porn un assemblage céramo - métallique
(déviation de la fissrne vers I'interface métallique).

- Les essais cle flexion qualre points réalisés avec une éprouvette entaillée,
les mesrues de KtC effectués par la-technique d'indentation semblent assez bien

adaptés à I'analyse de l'évohrtion du comporlement micgi. que de la céramique
Oani te contextedes assemblages céramique / alliage mêtaliqæ.

- La mêthode d'indentation permet d'êi'ahær le niveau Blobal
macroscopiqræ des contraintes É1idrælle1 génêrees dans la céramique.
Toutefois, la mesqre est dêlicaûe du fait des inûeractons qui peuvent exisler en

foncton des conditions de manipulation. Cette technique met en- êvidence
linteracton du champ de conlraintes residuelles et des défauts de surface sr.r le

compo'rlement à la fissrtraton de la céramique.



- Une diminution importante du facteur d'intensité critique de contraintes
près de la surface de liaison quelle que soit le couple êtudié. Le gradient de KtC
et de niveau de conlraintes résiduelles dans la céramique semble moins important
pour les liaisons réalisées par thermocompression. Le niveau des conlraintes
résiduelles dans la céramique est maximum à 0,1 mm de la surface de liaison
quelle que soit la technique de liaison et la géomélrie du couplc étudié.

- Il n'a pas été mis en évidence une différence, d'un point de vue
macroscopique, dans le comportement à la fissuration des céramiques en
foncton de la texture des métaux de base pour les différents couples étudiés.
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N" 131 G=57

-firr*u. /

latérales

G=73

fissuration de
l'éprouvette D.C.D.C.

PIÂNCI{E 60

Indentation VICKERS des céramiques - fissures médianes et radiales
sur une éprouvette de flexion post - indentation'

N'127

G=200
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N'134

N" 136

PIANCIII 6I

Iissai de doirble torsion effectué sur la vitrocéramique " zérodur "

N"  135
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ZrO2 + AlZOt
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7tO2+ AlZft lzncaloy (Ag-Cu-'Ii) ZrO2+ Ala0t lrttcùoy (AS-Cu-Ti).
Rupture de la liaison dans le joint brasé Rupture de la liaison dans le ioint brasê
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'  l i

Ti pôle'T' | 7A)z + r\1203

Pt,^NCHt{ ?l
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Zr$2 + r\l$t / Ti pôle'I

Indentation VICIKEIiS de la céramique à partir de l'interface de liaison.
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Indentation VICKERS de la cêramique à partir de I'interface cle liaison.
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CHAPITRE VI

PERSPECTIVES.



VI _ PHRSPI'CTIVI'S.

Vl.l. Introduction.

I-'étude, que nous avons réalisée, révèle des difficultés à obtenir
assemblages entre céramiques et alliages métalliqucs pour certains couples.
problèmes rencontrés sont liés essentiellement :

des
Les

- Aux contrainles résiduelles génêrées dans la céramique et à l'int.erface de
liaison, issues de la conlraction différentielle des matériaux. 

-

- A la sensibilité à la fissuration lente (cas étudié pour I'assemblage métal /
vilrocéramique " zérodur ") en presence d'humidité.

- A la fragilisation des céramiques du fait de la modification de
composition chimique (défaut de stoechiométrie, formation d'une nouvelle
phase) ou / et de slructure cristalline. Ceci est lié à la réaction métal d'apport /
céramique.

Dans ces conditions la fragiliaé inlrinsèque de la céramique est augmentêe
et nous montrons qu'il est très {ifficile de déterminer une drrÉe de vie sàtstique
fiable Pour un couple céramique / métal. Il est donc nécessaire de mieux
connailre la distribution des contraintes résiduelles engendnées dans la
céramique, la nattrre des composes formés, les modifications de stnrcture au
niveau de la surface de liaison et dans la céramique, les conséquences de ces
évolutions sur la duree de vie des assemblryes avec une meilleurè précision par
rapport aux ésultals que nous avons obtenus.

Afin d'appréhender la durée de vie des assemblages, il est indispensable :

- D'évaluer la distribution des contraintes résiduelles macroscopiques, pour
un couple céramique I mêtal donné, par calcul numérique

- D'analyser les contraintes Ésiduelles d'un point de vue microscopique.

- De déterminer, dans la céramique, le profil de concenlration des éléments
de Éaction et de cractériser la slructure des constituanrs formês.

- De déterminer la cinétique de fissrnaton de la céramique (fatigue statique)
après liaison

. La fra-gilite intrinsèque des éramiques et des liaisons érano - métallique
FPgll d'effectuer des conlrôles non destnrctfs afin d'assurer la qualitê ef la
fiabilité des assemblryes.

Nous avons essayé d'évaluer -les techniques pouvant être utilisées pour
certains couples que nous avons étudiês.
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V1.2. Analyse des contraintes résiduelles.

Le niveau global macroscoPique des conlraintes
I'interface de liaison céramique / métal Peut être
approximation par l'équation :

Et.EZ.  ÂT [c1 ( l  *Pl l -821r*  n l l
lol =

résiduelles généÉes à
représenté avec une

(4ss)

L'ensemble céramique / métal peut être assimilé à des resso'rts de raideur
différenlle associés en série.

Fl = ktxt ;  FZ = KzxZ ; Fl = Klxl .

L'éneryie potentielle pouvant êlre associée à chaque ressort esl :

wt = 12Kt(xt)2: wz = ll2K2iur2r2; w3 = rf2K3(x312 (456)

L'éneqgie potentelle totale du système est:

'TVi=\ i l t+Tl/2+W3 (4s7)

Si l'épaisseur du joint brasé est lrès faibb , on put suppo_ser qræcelui - ci
n'inlervbni pas. L'êærgie stocké€ dans la ieramiqræ et à l'inlerface de liaison est
donc directement propùtionnelle à la raideu du subdrat mêtalliqne et du ioint

Dens les conditions de liaison, les matériaux de base sont considêÉs
puremed élastiques, le joint ne devbnt élad{ue qu'à prtir {'Ue- certaine
iemperature en fônction tfo sa bi de compmtèment thermomécaoiq,r" (celui - ci
est viscoplastiqræ et ptastiqræ pon des iÀmfratures comprises enhe 0,5 et 0,9
TF).
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De ce fait, plusieurs méthodes sonl envisageables pour analyser les
conlraintes résiduelles à partir du moment ou ellel donnent accès ioit à la
déformation de la çflamique ou du subslrat métallique, soil à des grandeurs
physiques permettant de déterminer la malrice dés déformations ou des
conlraintes.

Nous dis{inguons :

- Les méthodes macroscopiques qui donnent accès à la déformation dûe
aux contraintes résiduelles (photo,êlastcimélrie laær 1167l, méthode du trou
incrémental 126Y, méthode du type SAXE - MENAGER).

- Les méthodes uftrasonores ulilisent les relatons enlre les vitesses de
propagation d'ondes longitudinales (ondes de compression) ou d'ondes
{ansversales (ondes de cisaillemenQ et les caractéristiqués élastiques, physiques
des matériaux (E, p, p). En effet, si nous considérons d loi oe Hoorn-s.

a=Ee (4s8)

(4se)

(460)

- pn gryloit 
"t 

ll dépendance de la vit,esse de propagation des ondes au
module d'élasticité, la vriation de frequenoe et d'amplilude des ondes sur la
surface, la déformation au point de mesr.re peut s'exprimer en foncton de la
vitesse de propagaton nil - 265 - 2661.

Y=,1 i (1+*'l

,-zCv/Ep 
-zrr

Des techniques mettant en jeu les ondes de snrfaces de RAYLEIGH n67l
ou l'émission acoustique /268 - 2691peuvent êlre utilisées.

- I-es méthodes de diffraction de rayormernents ou de pr{icules f27Ùl, qui
du fait de ler.r faible longuern d'onde (À - à la distance inreiéticutaire du Éseàu
cristallin des- dliaggs métalliques ou des céramiques) permettent de déterminer
les déformations microscopiques et de dêfiûir la-matrice de deformation locale.
Ceci- peut permetlre d'accêder aux conlrainles ésiduelles d'inûerfaces par
conches strccessives. La diffracton nertrroniqræ impose une intégration en
votume bearrcorp plus importantre que les rayoni X (l'êneryie des nerirons étant
plus--importante)- L'analyse des- conuau'il,es résiduellei, dans les alliages
métalliquet gt à l'inlerface des liaisons ceramique - métal est sounent reali^séc [r
diffraction de rayons X nTl à278/.

L'analyse microscopiqtæ des conhainles rÉsiduelles dans les maûériaux
cristallisés utilise la diffraction des rayons X dans le rÉseau cf,istallin, qui est
Égie par la loi de BRÀGG.



a\  =  2ds in0 (46r)

Ces contraintes êlastiques provoquetrt une distorsion de la maille
crisûalline, ce qui modifie la distance inteÉtculaire d1H,K,L1 des familles de plans
(H, K, L) de la maille. La variation Àd générée par celles - ci est caractérisée par
une évolu1i6a angulaire (Â0) de diffraction de BRAGG.

L0= - h"so + (462)

liées aux conlraintes élastiques sont définies par laLes
relation:

o -

déformations

- cotg 0À0 (463)

e : déformation du rÉseau dnns une directon
0 : angle de diffraction de BRAGG.
d : digance inteÉticulaire.

La famille des plans (H, K, L) concernée pu la diffraction de BRAGG
étant bien conîue dans la rlesune ou l'échantillon coupe le plan horizodal faisant
un angle rf par rapport à la normale de l'échantillon (figure n' !H), il est
possible de déterminer les conlraintes principales (ol, o2) et les déformations
porn le plan cristallographique concerné.

^d
ll- =
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T'IGURE 94

Définition 61gs angles v et g pour la mesure de a par diffraction X.
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La direction de mesure est définie par l'angle azimutal {, coresPondant à la
contrainte principal o1. Les composantes ol, ag l,ont un angle II | 2 enlre ellcs

donc:

ap = ol cosZ (p + a2 sin? rp (464)

La variation de distance interéticulaire est définie par une équation linéaire
de la théorie élastique.

-^d .  1
(ff)r,W = êp,* = 

iSr(o1 cosZ p+ azsina p) sinz Y + 51(o1 + o2) (465)

Sl, SZ sont les coefficients de Voigt d'élasticité.

p  1^  p+ l
) l=-E ,  , r2=-T-

La déformation parrapporl à I'angle azimutal 1a est donnée Paf l'équaton:

M= i rr(olcosz e + azsinzra ) = + sl,sp (46É)

L'analyse s'effectræ pr la méthode dite par réflexion, l'échantillon est
positionné iur un goniomètre afin de permetlre l'orientation de celui - ci.par
*pp*t au faisceau incident et au détectern. Il subit une rotation Par TPPort à sa
normale à la surface, ce qui permet d'intégrer toutes les familles du plans (H, K,
L) concerné (figue n'95).
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Âxe du diffractométre i o n  ( Y  )

Source de rayons X

T1GURE 95

Orientaton de l'échantillon sur le goniomètre
par rapport à l'axe du faisceau incident et du détecteur.

cefle méthode g,rêsente des limites liées à des facûeurs hiques,
itl* d9 la dislributibn des contrainbs (effet des contraintes triaxiileJl. fi 

"rinêcessaire que -le9 contraintes soient untormément Éputies dans l'écÉantillon
9.1yry: que-celui - ci soil homogène et isolrope. En etiet la pÉsence de texture
issue d'une dêfmmation du fait de h symétrie du système cdstallin du matêriau
ou modification de ûextrne d'ns l'éch-antillon du fait d'une transformation de
Ph^ry -n79 

- 28o - 281 - 28?J provoque uns eniscrtropie du module de
YOUNG, une diminution de I'intensitê du ipectre de rayon X diffracæ. Ceci est
une source d'erreur lors de la déterminAion de la malrice des conlraintes
:::td*ths Par diffracton X. Il est donc nécessaire, soit d'analyser la ûexture de
l'échantllon et de déterminer les coefficients de la foncton Oé OisrriUr^Éion des
orientatons cristallographiqnes afin de prendre en compte les effets de la textrne
dans le calcul des ôontraintes résiduelles à partir dôs mesrres rÉalisées par
diffraction )L soit d'analyser les contraintes Éiiduelles en foncton de la texture
n83-2ML



Des analyses de contrainles rÉsiduelles ont été effectuées (travaux menés
par Messieurs LEBRUN et LEBAUDY - ENSAI\{ PARIS) sur un couple SilNq /
acier obtenu par brasage sous vide (métal d'apport: Ag - Cu - Ti). L'éprouvette
est constituée d'un cylindre en acier (XC 38) de diamètre 30 mm, d'épaisseur 10
mm et d'une pastille en nitrure de silicium 0 SilNq de diamètre 30 mm,
d'épaisseur 2,7 mm. L'analyse est effectuée en un point de la surface de la
céramique (soit à 2,7 m'n de I'inærface de liaison) et selon trois directions
contenues dans le plan de la céramique (0', 45", 90' - figrne n" !}6) afin de
déterminer la malrice des conlrainl,es Ésiduelles pou! le point de mesure.
L'anticathode utilisee est en cuinre OI(a = 1,5405 À), la famille de plan

diffractant est d'indices (3, 2, 3) porn lequel I'angle de diffraction20 = 141,5" (le
module de YOUNG de SirNq est 331 GPa et pO,27).

FIGURI 96

Schêma des directions d'analyse des conFaintes Ésidrælles.

3gl



Si on pose l'hypothèse que o33 = 0, la malrice des conlraintes s'exprime :

I orr an o3t I

(MPa)

f  t -73-7 1 lrr le4l

lon azz aszl = l-zs 43-sl . lrssr 4l

Io13 an o33|

Ces mesures sont réalisées à 2,7 mm de I'interface de liaison et en un seul
Pgint .La -colnaissanoe de la Épartition des contrainles dans la céramique
nécessite d'effectuer la cartographie dans un plan de la céramique, couche par
couche, jusqu'à altreindre la zone d'interaction ôe la liaison.

Du fait du mode d'élabonalion des ceramiques (friûage) ou des
vltrçéramiques (coulée) I'anisolropie de ces matériaut' n'est pas ihportante. tt
n'existe P"t d: initiale pour aes matériaux (fig,rror de pôbs effectræes stn
la vilrocêramique aprÈs necuifà 500 "C et 750 "C eT sur le nirr,ro de silicitrm p
SiSNn - planches 76 - TI - 78 - 79 - lravaux Éalises au laboratoire LM2P -
Université de METZ).- Toutefois, du fail des rÉactiorui aux interfaces (oxydo -
Édrclion, échange, addition) des orientatons préférentielles de certains pt-t
Tfilo$oqhiqræs. pguvent apparaitre à l'interface de la céramique. Dé par
nilt"q l'anisolropie du métal dè base et du joint brasê ou thermocômpresse, si
elle existe, va Provoquer une dissimilitude dês contraintes ésiduelles âu niveau
de I'interface de liaison et dans la éramique.

VI.3. Evaluation de la distribution des contraintm residuelles générees
dans la céramique par analyse numérique par éléments iinis.

Pou un couple éramo - métallique donrÉ, la dislribution des conlrainles
ésidrælles est reliée directement aux propriétés élastiques des matériaux
(ceramiques, métal de base, joint), à la loi àe comporlemtnt de ceux - ci en
fonction de la temperatrne 

-et 
ru facûeu gêométriqæ (K) ou factern de

concenlration de conhaintes (&) des différents êtenènis d'assemblage.
L'évaluation des conhaintes radiales (figure n' 97), issues de la conlracton
différentielle des malériatuç petÉ êhe réaUsee par des mélhodes de calcul
analytiqræ Pour des gêomêlries simples prÉsentait des symétries (cylindre par
exemple).

l - t  -8 ol I  a 4 131
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Substrat métalliqtte

Etat aprés liaison

I

I- - -+

Etat avanl liaison

Zone de coneentration
de contraintes radiales

Céramique

PIGURE 9?

Schéma de l'êvolution de l'état mêcaniqtæ d'un assemblage ceramique / métal.

Nons evons êlabli pour une configrnaton pÉsenlanl une symélrie
cylin&iqræ, une méthode de calcul analytiqne afin de aléterminer le niveau
mr*imuÀ des conlraintes Éskfrælles et l'energb élastfope ccrespondante. Du
fait de la symétrie, chaqræ parlie d'un même ndériru condituant I'assemblage,
est dêcomposéc en cylindres porr hsquels sont determiæs hs elforls lranchants
gêoénês pr la conhaction du matêriau en fooction de AT (ftg!rc n' 98). Tous
Ies cylindres sont ensuite coupËs en considérant un coelficient de couplage
donné pr la relation 116ll.



.  (SGa)1
ni i  =@

. \  [2 (1+Pi ) ] l /z(ar i=ReFl -

Re : rayon extérieur du cylindre
Err =zFD

S : secton de l'élément considéré ou strrface de liaison.

ÀT=TR-Tu

(467)

(468)

(46e)

Te est la temt'rature potn laquelle tout le système peut êlre considéré
purement élastique (matêriaux de base, joints et phases formêes).

FIGURE 9B

Schéma des efforts lranchants induits lors de la conlraction des matériaux.



avecc - tgc = dô-& (470)

(47r)

(472)

(473)

(474)

(47sl,

^dôolzl = -v 
dz

Kêq : raidern équivalente constituêe par deux cylindres supelposés.

Si les deux cylindres presentent les mêmes caracteristiques mêcaniques et
gêomélriques, Àij = I et Keq.= GSa [(tha(ryqll.

L'êneryie élastiqræ totale du sytème est donnée au niveau de la liaison, Par
la relation :

th ( " r ) i  +  À i i th (o) ,
omax=(ca) i@ ômax

omax = Keq.ômax

ômax = Re EIT

1 [omax .sl?
E=7. K =fxôh*

S : surface de liaison.
K: raidern du système.

C-etle méthode permet de déterminer la contrainte ma,ximale globale d'un
point de rnæ macroscopique.

L'analyse numérique pr élêments finis peril permetlre d'app'rehender la
distribdionâes contraintes et de déterminer lesôontaintes principales aL, a2, de
cisailbment og,la conlrainte équivalente de VON MISES. Iæs moyens de calculs
mis en oeuvre sont imporlants, mais le calcul nunmique permet d'accêder à un
nombne phrs éleve d'iilmmetions et uns definition geodéti$E oplimisee des
dilfércnls éÉments d'assemblage, yis - à - vis du faclern de fmæ, du
compulement rÉcaniqræ de là liaison et des interfaces éramo-mêtalliqæ.
Todefois, les trandorirations de phases, les rÉætions physico - chimiqtrcs,
l'évoldion des conlraintes rÉsiduellà en fonclim des trandormdions de phases
ou lraitements tberm\ues ne sonl pes pris en considêration Cæci conSitæ un
prembr tefne d'approximation de là aÉlho& d'analyse numÊfique des
ôomrides Éskfnelhi po éléoeds finis. Cæûe dlhode de crhul nuoériqtrc est
applrqÉc ux probËies de aÉcan{ue des milierx conlinus (fluides, solides
tËfuiques, côdwtion" magætisæi qrri sont gorveræs Pr des^ equatio'ns
similaires (conserrrdion du thrx div. o= Ô, div i = Ô, div q = 0). Dans le conlexte
de le nécandrrc des solides êlastoplast{ræs, c'e$ la lôi & NÀVIER qui est
consirlêrÉe ( I + p) grd div.u + rrÂu = 0.
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Avec la méthode de calcul des conlraintes et des déformations par élémenls
finis on considère une slructure découpée en éléments de maille pÉsentant une
géométrie $m_ple (lriangle à 3 noeuds, rectangle à 4 noeuds, rectangle à I noeuds
1285 - 286|. Le mode de calcul est le suivani:

1) I 'ensemble est découpe en éléments soit triangulaires, soit carrés, soit
reclTgulaires. Il esl parfois nécessaire de changer la géométrie de l'élément de
maille en fonction de la forme de la pièce à I'aidJd'unel.mailte de transfert.

2) Le calcul des fonctions de déplacement, des déformations, des
conlraintes, est effectué porn chaque élément de maille, en utilisant la loi de
comporlemenl

La sommaton effectuée sur l'ensemble des mailles décrivant la structure
(consitléÉe dans un plan) permet de connaîlre la répartition, la nalure et le
niveau des conlraintes et des déformations. La technique de calcul ulilise en
qé$ral la méthode d'appnoximation de GAUSS. I-es contrainles et les
défo'rmations sont cakulees aux points de GAUSS, les forces et les
déplacements sont calculés aux noeudi. Le découpage en éléments introduit une
ereur dûe à rme.approximatioru plus ou moins inforante des contours de la
structure. Il est donc nécessaire d'utiliser des éléments srdlisamment petits. A
l.:** -pouvant Çtr9 généÉe par h maillage s'ajoul,e le résidu'issu de
I'inûerpolation et de I'utilisalion 

-d'algorithmes-ooo 
lioéaits. [-es valegrs de

conlraintes calculées ne peuvent servir que d'indication- Plusieurs codes de
calcul peuvent êtne rdilisés.

Dans le conte:rle des assemblages éramo-métallique, la grande difficult,e
est de connafrre. la loi 99 "g.portement 

exacte du' joint (ioint brasê ou
lhermnomp,resyf Tguæfois, des-calculs peuvent être effectueË en posant des
ffpotnètes sur la loi de comporlement méôanique des matériaux en foncton de
la Ûemperature. L'épaisseur du joint_étant généraiemcnt faible, le maillage de celui
L:t_Pn"s.nte souvenl une sourse d'erreur. Toutefois il est possible i'analyser
l'influence de:

- La géomélrie de I'assemblage (liaison simple face, double face) 167t.

La prêseace de conches intermêdiaires (muhicouches de compliance)
siûÉes entrre le métal de base et la ceramique qui sont destinéns à absonber une
Pulie des conlraintes Ésidnelles soil par pl-asticirtê ou élasticité t4ffi.

- La nalrne et mientation cles contrainûes f27l - 2sE - 2Eg - 2got.

La dislribution des conlraintes résiduelles a êlê analysee Dour des
assemblages céramo - mélalliqræs Éalisés selon ta techniq,r" Oe bras&e réactif
sous vide et poT l'ensembh 

-vltroccranlq5 
-/ .lli.g. Fe i Ni - co effËctue par

the.rmcompression avjc Il i-o$ :o aluminium (io* ce couple, nous avons
tlilisé le programne de calcùl " zébulon " interne'au Cenlre des Materiaux de
l'Ecole des Mines de PARIS) nASt.



Analyse des contraintes pou. le couPle vilrocêramique (zérodur) Fe - Ni -

ç.o.

Le maillage de I'ensemble est présentê (planche 80). Les conditions limites
posées sonl :

- La loi de comportement du subslrat métallique Fe - Ni {o et de la
vitrocêramique est considérée purement élastique (figute n" 99).

Les propriétês élastiques sont prises corlme étant indépendantes de la
température.

s(ij) = ee{ij) + sp(ii) + sTh(tj)

ee(i i)=#"û-Ëoelô1

eP(ii1 = ffi
rth0j) = cÂtôii

-
Àii = y' 

É'p(ijl sp(ii)

6i i  =l ,s i i=j  t  oi i  =osi i#i

f(o) = slr = /Et trt = q)

sii =oû-?*i

(476)

(477)

(478)

(47e)

(48o)

(481)

(482)

La plasticité du joint en alumininm est considêÉe pufaitement isolrope et
indêpendante de la temperature. La conlrainle equivaleile inpotÉc au ioint en
duminium est de 100 MPa" C,eûe valeur est interpolée enlre la linite élastique
d'rm état écroui et recuit détemhé e4Érimeutalement pon des fils en aluminium
A9 ouASl.
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PIGURE 99

Repésentation de l'hypoyhèse posée sur la loi de comporlement de I'aluminium.

Iæs élémenls de. maille primaires sont formés soit pm des rectangles à 8
ff."dt, .roit.pT des- triangles à 6 noeuds. Ils'sont axisymitriques
bidimensionæls (le deplagement u est linéaire, o et c sont quadratiqæs). Lecfgserynt est purement thern{ræ (ÂT = 20 - 500"q. L'anaiyse æË tÉrirlt"t
s'ellectue essentiellemed dans la z,one d'inlerfacc de-liaison. 

-fæs 
courbes de

niveau isocontrainl,es monlrent une repartitiol dur contraintes s1 shamp de
conlraintes thrmiqræs semblable â cehi qui a été observé' po
photoelasticimétrie.

. L'anal.-yse- de l'angle d'orientation des conlrainl,es paf, rappod à I'axe
T"lry qu'il existe des contraintes normales dans la vilrocéianiq,Ëà l.ioturf*u
de liaison, au niveau du bord extérieur des subslrats. Nous dêærminons une
évolution du sfne des conlraintes. Elles sont en compression à l'intériern de la
stnrcture, lonsque l'on se rapproche de l'axe de symétrie de l'ensemble.

I-es conlrainûes considérees sont W , ol, fl,lmax, o équivalente.
M



cÉq = i t<or- o2)2 * (  oz- ot)2 + ( ol - ar..21V2 (4s3)

Le niveau des conlraintes dans la zone de liaison de la vilrocéramique varie
de 20 à 60 MPa (des exemples d'isocontraintes et de distribution des contraintes
sont prêsentés pianches 8l - 82 pour ce couple). Les niveaux de conlraintes
résiduelles déæ'rminés par le caËul numériqte corroborent, por5 la .valeur
minims6, le niveau de conlraintes macroscopiques êvaluées par la Ûechnique
d'indentation.

Anallrse des contraintes Ésiduelles pour les couples céramique / métal
Éalisés par brasage Éactif sous vide.

Les couples concernés sont :

-Zrcorc PSZ ou WP lalliage UA10N.
-Zncone PSZ ou lZP lacier (faible concenlraton en carbone).
- Nitrure de silicium / acier (faible concenlration en carbone).
- Nikure de silicium / alliage UA10N.

Les conditions limites imposêes sont:

La eeramique et le métal de base sont purement élastiqræs Pe{qt^tout le
cycle therniqræïe brasage. L'écart thermiqlte (ÀT) considéÉ est de 3(D"C, on
suppose que le joint prése-nte un compulement viscoplastique ou plasfique enlre
la'tÈnpeàture'de trrasage (tn"C) et 300'C et élastique entre 300'C et la
tenperature ambiante. I-es êlêments de maille sont axisymêlriques
bidimensionnels. La cartographie des conlraintes Ésiduelles est prése_ntêe Portr
les diffêrents couples exflorOs (planches 83 - 84 - 85 - 86 - 87 - 88).
L'analyse des Ésuiats mônre qutil existe des conlraintes de lraction au bord de
l'éprouvette, et des conlraintes de compression au coeur. La comparaison que
oro po,r"ons effectuer, enlre les valeurs de conlrainl,es, évaluées pan.la
techni{ue d'indentation, pour les couples zircone / acier XC 18 (avry tordes les
pÉcauiions qu'il faut prendre dans l'exploitaton de ces resultats) et tes Ésull1ts
be calcul nuirerique, 

-monhe 
bien l'aplroximation du calcul vis - à - vis des

changements de itnrctrru ou de coinportement mécaniqræ imputable à des
évolùions de stnrcture et de pnopriétéi mécaniques. En êffet poq le co@
zircone / acier XC 18, le nivùu na:rimun des tonlraintes residuelles dans la
zone de liaison esl proche de celui êvaftæ par la techniqræ d'indentatioa porn la
zircone WP,mais il est envhon deux fois'plus faible si on considère la zircone
PSZ. Ceci per$ s'expliqtær dans la meiure ou les proprieûés mecaniques
élastiqæs et'le coeffiiieni moyen de dilatation linéaire sônt identiqtæs pour les
deux natures de zircone W|,ies eltets de corrosion de la éramiqrrc génér'ês pr
la Éacton nétsl d'apport / céiramique ne sont pas pnis en cômpte dans la
procedure de calcul.

L'analyse des conlraintes ésiduelles, gênérêes dans la cêr-amiqræ, par
calcul numiriqræ petd' permetlre de déterminer la géométrie et les différents
paramètres dimensionneis ryissant sur h facûenr de fàrme d'un ensemble Éalisé

lo5



Par brasage, thermocompression, soudage diffusion, insertion à la coulée,
flettage. Toutefois, si ce mode de calcul permet d'avoir une bonne représentation
de la rêpartition et nature des conlraintes, la connaissance de la valeur absolue de
la distribution des contraintes est difficile d'accès sans prendre en compte la loi
de comportement 6fçanique, en fonction de la température, de ious les
matêriaux constituant l'ensemble céramo - métallique. Ceci impose de disposer
de- programmes de calcul bien adaptés au problème des assemblages céramo -
métallique

VI.4. Analyse physico - chimique des interfaces.

Nous aYons monlré que l'adhésion enlre céramiques et alliages métalliques,
obtenue par les techaiques de brasage Éaètif sous 

- 
vide et de

thermocompression, s'expliquait par les reactions qui se produisent entre les
deux interfaces de mouillabilité (brasage sous vide) ôu de cbntact mécanique et
réactionnel (thermocompression).

Les Éactions à l'interface métal d'apport / céramique et métal d'apport /
métal de base dépendent de la nature des matériaux mis en pÉsence, 

-de 
la

technologie de liaison, des paramèlres de liaison (temperature, temps, conlrainte
appliquée). Toulefois, il peu4 exister des réactionJ co--unes h différentes
technologies.

f)ens le cas du brasage, les phénomènes de dissolution du métal de base
dans le métal d'apport peuvent êlre importants en foncton de la solubilité des
éléments de I'un dans l'aulre. Celle - ci dépend de la temperature, de la cinétique
de dissolution et de diffusion (ceci peut aussi êlre observé pour des métaux ou
.llilggt inJermédiaires: 9u des dépôIs appelés multicoucLes de compliance,
po{tonnés enlre le métal de base et la céiamique afin de limiter les con:traintes
rgsiduellgs générées dans la céramique). 

-Cette 
réaction engendre cles

pgrégations chimiqrps importantes dans rle joint et peut être à I'origine de la
formation de phases inlermétalliques ou de'composés définis fragiles à-l'interface
de dissolulion et dans la zone de cristallisation du joint bnase ($ Ily.

- ?" ptt aillturs, ces Éactions de diffusion et de dissolution qui se
produisent entre le métal de base et le métal d'apport peuvent être à I'orig-ine de
ségégations chimiques dont la nature de celles - ci modifiera les réactions enlre
le mêtal d'apport et la céramique.

Les rÉactons mises en jeu lons de la thermocompression sont diffénentes
de celles du brasage au niveau des deux inûerfaces. Les mécanismes réactonnels
s'établissent à fétat solide, ce qui implique que la profondern su laquelle ils se
lrdqt"ot sera beaucoup plus faible pr rapport â ce qui pouïa êlre observé
dans le contexte du bnasage (technique pour laquelle ii peut se produire des
réactions en phase vapeuf,, des effets de capillaritéâux joints de graiàs)

-Les conséqtrcnces de la modificaton de compositon chimique aux
inferfaces (métal de base, céramiqw) et dans le joint (brase ou fonmé par
thermocompression) sont importanGs vis - à - vis dû comportemenl mécani{ue
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et physico - chimique de la liaison (rêsistance à la corrosion, résistance aux
chôci thermiques, fatigue thermo-mécanique, conducton thermiqug ...). Il est
donc nécessaire de connaître la nature des produits de Éaction, le profil de
concentration des diffêrents êlêments réactionnels au niveau des interfaces et
dans le joint de liaison afin d'essayer de modéliser les Éactions chimiques aux
interfacés, I'influence de celles - ci sur le comportement de l'assemblage en
fonction des sollicitations mécaniques et la prédiction de dur,ée de vie de la
liaison céramique / métal Pour un couple donné.

Il existe plusieurs techniques de microanalyses ou {'Snalyses- de strfaces
pouvant êke ittilisées, mettani en jeu l'interactoo de faisceau de particules
charyés (e- ou ions-) / matière ngl - 292 - 2931. Le choix de la lgshnique
d'anàlyse spectroméGque est guidé par la sensibilité l{érale_ 

"t 
gl profondeur

des mhhodès rÉ,ilisées, des poisibilités de préparation des échantillons. Celles -

ci pÉsentent souvent de grandes difficultés du fait de la fragilité des assemb.lages
céramo-métalliques, de lidifférence de caractéristiques mécaniques et physiques
des matériaux. De prt aillenrs, certaines techniques cornme la microan4yse_par
microsonde éleclronique sont difficilement envisageables au niveau de l'interface
ceramique t iont dans ta mesure ou la profondeur de Éaction est souvent lrès
faible. La profondeur d'inleracton des électrons et la rÉsolution latérale pour
ceûe méthôde est liee à l'énergie du faisceau incident d'éleclrons et à la masse
volumique du matériau. Elles-sont données par les relations suivantes f29l -

292,.

La profondeur d'inleraction du faisceau d'éleclrons (porn des tensions
d'accélérations comprises enlre 10 KeV et 30 KeV).

. 4l2O - ( 1,26?5 - 0,0954 LtrE )
R(pn )  = ï  f  \ r r ava  \ " r ' T raLe l  ( 484 )

E : tension d'accêlération des êleclrons en MeV.
p : masse voluniqtæ du matêriau analysé.
R = 2 à 3 pm pour les céramiques.

Interaction latérale du faisceau d'êlectrons.

D(pm) =  R(pm) +  Ts(Pm)

Ts : dimension du spotfmmé par le faisceau éleclronique.

(48s)

Une adre ditticultê est liêe aux propriêtés diéleclriques des éramiques. En
etle! b bombrdement de la snrface d'une éramiqrre par des prticules charyées
(électrons ou ions n94D va provoquer la fmmation d'une corrche -.luperficielle
d" charges êhclrosletiqnes qui vâ engenùer rme exaltatio'n deq speclres
d'analS. Il est alcs iicessâire de realiser, sous vide -ou Pr prrlrêrisation
cafhod{ue, rm dépd condrrcûern (en gênsral de gnphite ou d'alliage or -

palladium ou d'm).



L'analyse du profil de concentration des éléments de réaction à l'interlace
de la céramique peut être réalisée paf lcs tcchniques suivantcs.

- Microanalyse par microscopie électronique à transmission 1295 à 3041.
Cette méthode néôessite la préparation d'une lame mince Par action mécaqique et
par bombardement ionique-. Là présence de contraintes résiduelles, la différence
àe vitesse d'abrasion ionique entre les matériaux constiluant l'éprouvette à
analyser, rendent lr,ès délicate cette opération.

- Microanalyse par spectrométrie AUGER /305 - 306/.

L'analyse des matériaux isolants comme les céramiques et les verres, par
spectrométrie AUCER, pose le problème du chargement éleclrostatique de la
snrface explonée par le faisceau incident d'électrons, lorsque le_tar,rx d'électrons
secondairei êmis par rapport au flux d'éleclrons incidents est inférieur à 1. Cette
valeur d'équilibne-peut parfois être atteinte en augmentant l'énergie dufaisceau
d'éleclronJ primaires et en choisissant un angle d'incidence rasanle. Un dépôt
d'on ou de carbone peut être Éalise afin d'assurer l'écoulement des charyes.

- Microan.ly* par speclromélrie de masse d'ions secondahes ITI '3lll.

Dans ce cas l'effet des charyes êleclrostatiques formées sur la surface à
analyser pertrnbe le speclre de courant ionique des éléments pulvérisés
lexdtation du profil). Là neutralisaton des charyes surfaciques de l'échantllon
peut être obûenue selon différents procédés.

- Dêpôt d'une grille métalliqræ.

- Mise en place de l'échantillon sur une feuille métallique percee de lrous
(l'analyse s'effectue au travers des lrous).

- Compensaton du potentel induit par les charges éleclrostatiques en
faisant varier la tension du porte - échantillon.

- Bombandement éleclronique de la surface de I'echantillon à I'aide d'un
canon éleclronique de charges positives.

Toutefois l'écoulement des charyes électrostatiques est lrès difficile à
réaliser pour un échantillon massif dont la surface est bombardée par un faisceau
d'ions primaires.

Une technique d'analyse par bombardement de la cible à analyser par des
particules neulralisées permet d'éviter les phénomènes de charyes
êleclrostatiqrrcs formées sur les isolants l3IU.

L'analyse quantitatve peut êlre réalisêe, en stabilisant le courant d'émission
ionique desions pulvérisés, pr saturation de la surlace analysée avec I'oxygène
et I'utilisation d'étalon choisi en fonction de la malrice contenant les éléments à
analyser. I-e pourcentage de l'élément (B) analysé est donné par la relalion:
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Nombre d'atomes B
Nombre d'atomes étalon I étaloo

Ig
Kt (486)

La concentration en
l'expression :

Ig
Cg -- K -. CeM

r emlon

atomes par unité de volttme est donnée Par

(487)

CeM : concenlration de l'élément constituant l'étalon dans la matrice

analysée.
K : coeificient déterminé avec l'étalon et dépendant du rendement

ionique.

La concenlration des éléments par unité de volume peut êlre déterminée à

partir de la vitesse de pulvérisation.

CB=KIgVp (488)

I : courant de Pulvérisation
Vp : vitesse de pit"C.ir.tion déterminée à putir de la mesure de la

profondeur du critère de pulvérisation.

Dans ce cas, il n'est pas nêcessaire d'utliser d'êtalon'

cette méthode d'analyse par pulvérisation en profondgur rget d'obtenif

une bonne Ésolution 
"o'ptoiooôeur 

(50 à lm- Â envirol)' Tout'efois les

conditions de manipulaton sont lrès déiTcates. Il est nécessaire de dêærminer
celles - ci porn chaque cas d'éprouvette analysee.

Nous avons effectué des microanalyses sur les couples SilNq / acier, SitNq

tTt, zllcone / titane, zircone / zirconiunobtenus par brasage et I'ensemble Fe -

Ni - Co / vitrocêranique réaliÉ par thermocompression'

L'analyse semi - quanttative effectuée avec uûe micros-onde dispersive en

éneryie, orir . p"r.ir be déterminer.qualitativement h ry.o1l.Al ":1ï.ltation
des éléments contenus dans le métal d'âpport, au niveau des inlerfaces (Si3Na et

acier ou titane, zircone et titane ou zirconium)

Les pnofondeus de éaction aux in-terfaces (p9* le métal d'apport et les

conditions de bnasage utilisees) sont srffisamment imPorlafts pow_permettre

iévJuation Ou protiide concenitration par cetl,e méthodé /313 - 314 - 3151

ShNl / Ti - -ircone / titane - -ircone / -irconium.
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Pour le couple acier / Ag -Cu - -t'i / SitNq (planche 89 - figure n" 176),
I'analyse des profils de concentration en argent, cuiwe, et titane monlre que :

- Il existe un gradient de concentration de I'argent dans l'acier sur une
profondeur de 2 pm environ. Cet élement ne semble pas réagir avec la
céramique (planche 89 - figure n" 177). Ceci peut s'expliquer par l'analyse du
diagremme d'équilibre des phases binaires monlranl qu'il n'exist,e pas de
solubilité de l'argent dans le silicium (figure n" 100)
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I
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NGURE lOO

Diagramme d'équilibre Ag - Si.
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- Le cuiwe et le tilane presentent un profil de concentration dans la zone de
réaction de la cêramique et de l'acier (planche 89 - figure n" 178).

Ces résultats sont qualitatifs, toutefois nous observons une discontinuité
des profils de concenlration en Ag, Cu, Ti ce qui indique des segrégations
chimiques importantes. La concenlraton en aryent semble plus élevée à
I'interface de I'acier, pr rapport à celle pouvant êlrç êvaluee en foncton de
l'intensité de la raie à I'interface de la céramique SilNl.'Il semble qu'il existe une
démixtion de phase, particulièrement pour la phase riche en argent.

Porn le couple titane I Lg - Cu - Ti / Si3N4, nous observons une
concentraton importante en titane au niveau des deux interfaces (planche 89 -
figure n" 179). Celle - ci est nulle dans laznne de cristallisalion du joint braÉ. Il
n'existe pas de gradient de concentration en élément aryent au niveau des deux
interfaces (planche 89 - figrne n' 180) alors que la concenlraton en cuivre
pÉsente un profil pouvant s'expliquer pr la réaction du cuinre avec le nitrure de
silicium et le titane (planche 89 - figure n' 181). Ces observations confirment la
éaclion du titane et du cuivle avec Si3Nq, du tit,ane et l'acier, ce qui génère une
ségÉgation chimique de ces éléments dans la zone de cristallisation du joint
brasé. C-es informdions sont tord à fait insdfisantes, il est nécessaire de
déterniner la nature et la slructure des phases formées afin d'évaftrer I'incidence
des éactions aux interfaces de liaison sur le comporlement mêcanique de la
liaison Porn les couples Ti / Ag - Cu - Ti | 7:OZ des analyses ptr diffracton de
rayons X (anticathode en cuinre , À = 1,542 ) ont permis de metlrre en évitlence
les composés TiCrr Ti3Cu CulTi (fiches ASTM - 25 - 114r'.,253t6,7 - Il4).
Ces analyses ont été effectræes avec un diffractomètre comportant un goniomètre
d'EULER dilisé pour l'analyse de la texture des matériaux (lravaux rêalisés au
Laboratoire de Métalluryie des Matériaux Polycristallins de la Faculté des
Sciences de METZ). L'infhrcnce de ces Éactions, stn le facteur de densité
d'orientation des plans cristallographiques de surface et en conséquence sur
l'interaction des contraintes Ésiduelles locales, per.É être inputade porn la
durêÊ de vie des liaisons, si il existe des relirlions d'épitaxb entre les composés
foruÉs et l'inlerface de liaison ou des relations d'orientations locales.

Les profils de concenlretion dêtermines ptr microanalyse, à la microsonde
à énergie dispersive, pour les couples titane pôle T / ioint brasê / zircone et
zirconium p"l" T / joint b'rasé / zircone monlrcnt (planches 90 - 91) :

- Une segregation de titane lres importante dans la zone de Éaction de la
zircone.

- L'élément de base du métd d'apport (argent) se situe dans la zone de
cristalfsation du joint brasé (zone cenlrale).

- Pon h couple titaæ / zircone, il exisle uoe cerlsine quantité de titane
dissorde dans l'aryent et pour h couple zirconium / zircone, il est observé une
dissohÉion de zirconium dnns I'aryent
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- Il est observé une légère ségrégation de l'élément cuiwe près de
l'interface en céramique et cians la zone de réaction de la céramique.

- La présence de cuiwe est observée dans les mêtaux de base en titane et en
zirconium.

Ces résultats confirment la réactivité du titane vis.- à - vis de la cêramique
en zircone, il eixste une certaine activité du cuiwe vis = à vis de la zircone mais
moins importante que celle du titane.

La réaction du cuivre et de I'argent vis - à - vis du zirconium et du ttane,
prévue par les diagrammes thermodynamiques d'équilibre de phases binaires, se
vérifie du fait de la prÉsence du cuiwe et d'argent dans la zone de dissolution du
métal de base située à l'interface du joint brasé. Ceci confirme les investigations
métallographiques et les Ésullats obtenus par diffraction X (diagrammes 0 -2 0).

D'après la lftrérature le p,rofil de concentration de l'aluminium n'a pas étê
mis en évidence dans les verres assemblês par thermocompression. Nous avons
realise des investigatons par spectromélrie AUGER et speclromélrie d'émission
d'ions secondaires à I'interface du joint en aluminium et de la vitrocêramique.
L'int,erface joint aluminium / métal de base Fe - Ni - Co a été analysée pour
déûerminer le profil en aftrminium dans I'alliage Fe - Ni - Co. Dans le but
d'augmenler la sensibilité de la mesure effectuêe par speclroméhie AUGER"
nous avons preparé lechantillon pr polissage en réalisant une inclinaison très
important,e au niveau de la surface de liaison (figure n' 101).
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Substrat en Vil'rocéramiqut:

Métal d'aPPort déIonné
en Àluminium

Substrat en alliage Fe - Ni

FIGURE 101

Schéma du plan d'analyse de la liaison ptr speclromélrie AUGER.

L'analyse est effectuêe après nettoyage de l'échantllon par abnasion
ionique avec des ions d'Aryon (dunée : 5 hernes). La vitesse d'abnasion est de 5
À. nirl porn la vilrocéramique et de 10 À . .iq-l pour le métal de base. La
dimension du spot de faisceau d'éleclron est de 10 pm environ au maximum. La
profondeur ateinte est de 1500 À environ. Une analyse sur un êchantillon en

ue ne comportant pas de liaison a été realisée pour Éférence. Les
ésultats obtenus aprÈs chaque érosion ionique monhent que :

- La concenlration en aluminium est très instable. Elle varie enlre 5O Vo eI
65 Vo, pufois enlre 35 Vo et 45 Vo pow certaines zones. I-es concenlralions en
aluminium et en silicium ne correspondent pas à celles déterminees sur
l'échantillon de Éfêrence en zérodrn. Ceci peut s'expliquer par le fait que
I'aluminium et le silicium sont des êléments voisins. Les niveaux d'éneryie
concernés par l'êmission d'éleclrons AUGER sont Al : 3s? 3Pl , Si : 3s? 3fr2. IÆ
rendement de pic d'émission d'éleclrons secondaires est identique pour ces deux
éléments. Afinde vérilier l'hypothèse d'une inlerférence de pic d'émission ou de
diffusion de I'aftrminium sous le faisceau d'éleclrons, dfæ à la pésence de
charyes éleclrostatiques sur la sr.uface de la vilrocéramique, I'analyse a êté
realisee pour ure exposition de quinze minrdes sous le faisceau d'êleclrons
(êneryie 3KeV, I = 0,3 pA). La concentraton de I'aluminium vrie de 5O Vo à
lû Vo. Cæci verifie I'hlpothèse de la diffusion de l'aluminium sous le faisceau
électroniqræ. Les reilleurs résultals obtenus pon l'échantillon de rÉférence en
vilrocéramique pet[ s'expliqær par l'accumulation des ions Ar*, dilisés lms de
I'abnasion, dans le cratère d'abrasion favorisant ainsi l'êcoulement des charyes
éleclrostatques. La diffusion sous le faisceau électronique est alors limitée.
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:t^_.._^,t,!s 
problèmes rencontrés et _générés pal I'influence des charges

e.lectrostatiques formées sur la surface dé la viroôéramiquc, ne pcrmcttent fasd'analyser I'interface de liaison Al / vitrocéramique par spôclrométrie Â[JGI1R.

. : L'analyse de I'intedace I'e - Ni / Al peut êtrc effectuée ptr microanalyse à
énergie dispersive ou à sélection cle 

^ 
longueur d'oncles. Un profii de

concenlration de l'aluminium dans I'alliage Ile - Ni est déterminé sur une
profondeur de 4 ;rm environ (planche 4z - speetre 9). Des examens en
micro-scopie électro-nique à balayage monlrent cette couche ile réaction (planche
93 - {igure n " 184). L'observâtiJn de I'interface zérocJur / aluminiu* à" révèle
pas d'anomalies dans la zone de contact (planche 93 - figure ro 1s5).
L'assemblage _a été. réalisé par,thermo"ompr*rsion à 520 "c, irr"" un paliér
thermique cle 30 minutes ro* la contrainte de déformation du joint (o6 = 2o
YP1)' fles analyses par speclrométrie AUGER ont été effectuées âu L.aùoratoire
du centre des Matériaux de l'Ecole Nationale Supérieurc des Mines de PARIS).

Dans le but d'évaluer la cinétique de réaction à I'inlerface Al / Fe - Ni - Co
nous avons réalise des. éprouv-ettes sic I Al / Ije - Ni - co par
thermocompression sous videl en effectuant un palier thermique À ta tempC*tig
de déformalion plas_tique du joint, sous ou sans la contrainte de déformation,
pour des tegqps de 30 minules, 3 heures, 24 heures, 100 heures. I-e choix de la
céramr{re SiC se iustifie P$ le fait que celle - ci présente des caractéristiques
mécaniques (KIc, contrainte de 

'rupture) 
superieures à celles de la

,:t5f:yry:: .1q.yi lin{te l" luqr de_lunture de la liaison er ne perrurbe pas
lgl mv.eftgatons à I'interface Al / Fe - Ni - Co. Le profil de concentraton de
l'aluminium a été déterminé par microanalyse à la microsonde à sélecton de
longueur d'ondes (correction àe Z.A.F. effeétuée avec le logiciel CAflæCa).

L'évolution de la profondeur de diffusion, de I'aluminium dans I'alliage Fe- Ni - 9o' Pg* la-temperattre de liaison (500 "C) en fonction de la durée du
P+tt thermique (l'influence de I'ap_p!i-c_4ion de la conlrainte n'apparaît pas
prépondérante) est presentée tableau-XXXXII.
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Drnêe du palier thermique
à 500'c

(H)

ltofondeu de diffusion

0m)

K

(pm . H -1)

0,5 5-6 7,L 8,5

3 15- t3- 11 8,6-7 ,3-6 ,5

24 42-%-32 8,6-7 ,3-6 ,5

100 u -73
(p'rofil de concenlration

planche 94)

8,7 -7,3

TABIffAU NilNI

Evolution de la pnofondeur de diffusion de I'aluminium
dans I'alliage Fe - Ni - Co à 500 "C en fonction du temps.

La vitesse de croissance de la couche de réacton K est de7,6 pm.H-l porn
les conditioqs de thermocomp'ression mises en oeuvre (I"C = 5fr) "C; od= 50
MPa), ceci correspond à un coefficient de diffusion moyen de l'aluminium dans
I'alliage Fe - Ni - Co de : (DSOO T=7,21ùll . cmZ . sl).

La rêaction à I'interfacc Al / Fe - Ni - Co est Égie pu les lois de la
diffusion. L'évolution de la zone de rÉaction est definie par une relation
parabolique (planche 95).

x=K/t (489)

x: profondenr de la couche de réaction en (pm).
K: vitesse de croissance de la couche de réacton en pm.H-I.
t = durÉe du palier à la temperature d'assemblage (II).

L'andyse de la concenlralion de l'ahrminium dans l'alliage Fe - Ni - Ço par
rapport au diagramne d'quinbre de phase Al - Fe monlre qæ ta conchelormée
eJt-congiluée essentellement du composê défini AllFe (planche 96). Les
observations de cetle zone pu microscopie éleclroniqræ à balayage monlrent
uoe fragilité lres impctante du composê formé (planche 93 - figure n' 186).
Ceci montre l'importance de la durée du pdier thermiqræ, à la temperature de
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déformation du métal d'apport. En effet, I'interface de ûaison sera d'autanl plus
fragile que l'épaisseur du composê défhi sera inportante. La caractérisation de
ce constituant peut êlre effectuee par diffraction X. Nous avons détermhé, dans
la zone de liaison Al / substrat métallique, par analyse des diagrammes de
diffraction X (d - 26) des composés définis de même type (Al3Ti, N3Zr, fiches
ASTM 26 - 39 et2 - 1093) pour les couples vilrocéramiques " zérodur " / Al / Ti
ov 7-r éalises par thermocomprcssion.

La méthode d'analyse de surface par spectrométrie d'êmission d'ions
secondaires présentant une sensibilité d'analyse en profondeur de l'ordre de 50
À a tm Â, nbus avons essayé d'évaluer le profil de concentration en aluminium
dans la vitrocéramique avec cette technique d'investgation (travaux Éalisés par
Messieurs SCHERRER et \ilEBER à I'Ecole Natonale Supérierne des Mines de
NANCY), le matériel utilisé est le microanalyseuf, (CAMECA IMS 3m).
L'analyse est qualitatve. Les conditions experimentales sont:

- Eprouvette permetlant d'effectuer I'analyse selon des lranches
successives (figure n' 102).

Joint en aluminium

Vitroeérarnique

NGURE lOU

Eprouvette porn microanalyse SIMS.
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- Le profil de concenlration est déterminé en fonction de la profondeur

d'êléments contenus dans la vitrocéramique Al*, Si*, MB*, Na*, P*.

- Bombardement avec des ions neutralisés (Ar") l'énergie 10 Kev.

- vitesse de pulvérisation moyenne dnas l'nluminium 2 À. s-1.

- vitesse de pulvérisation moyealg dans la vilrocèramique 1 À. s-1.

- hofondegr du cratère formé | à2 pm.Il est éliminé par polilsagc.afin de

Éaliser l'analyse en profondeur e! essayer-d'aueint're I'interface de liaison de

i;J; ;pÉh. C"h" -"qpyl1io" est délicatg n*aote le risque de perturber
i* .ou.n"ï superficielles de I'interface de liaisôn ne P-r. ailleurs,..l'état de

surface de la vilrocéramique avant liaison, la modification de,la ryg9ttté-.n fond

O. 
"".tatu 

lors du bomtiardement des particules nerlralisggs- (planche 97 -

ii",rr", n lgz, lgg, 189, lql, l9l) peùvent altêrer le pnofil de concenlration.

L"eî"Lliro Ju r. concentation des ôiiferents êlêmenk andyses en fonction de

la profondeu (Al*, Si+, Mg+, Na*, P*) est pÉsentée (planches 98' 99' 100,

101).

L'interface petÉ se définir à prtir de la moitié de ! hatilern du speche de

silicinm et s'ilenà srn 2ffi À enïnon L'exploitation des courbes, nombre de

coups/ distance (A) montre:

- Les différents êlêments constituant la vitrocéramiqtrc n'ont pratiquement

oas dilfusés dans le ioint en aluminium. Iæ signal de l'aluminium vrie de façon

ffiil(I" *o#. iniriale du signal est.d'ûe à.1'oxydatig".:yp.tfryielle -qui
Drovoque *. 

"*"hrtion 
de celui - ô. tæ niveau du signalde I'aluminium dans

ilrfu&r..ique est exalté pr la présence d'oxygène dans le matériau.

- Il existe un pic impctant de phosphone à l'inlerface de liaison sur une
pnofondeur de 15mÂ à 2000 À envhon

c-eÆipernetdePosergrynypgFi* . lo l rcernant laformat ionde
constitnants'du type ̂ u i Aleor sioa, oriltaq, 3pz0s (diagramnes d'êquilibres

de phases (flanéies t(Xt, 103, l(}f) pu ryac$on.d'oxydo :I{Ttiol qui put
* Fù,tt"'înre f ahrminiun et h penioxyde de phosphore (ryF) contenu dans

h irirrocêraniqne. Tordefois, ces Ésulta'ts so-nt lçepent insdlisants-pgn nous

;;.fl* oe dooeriser les Éactons à I'interface Æ / vitrocÉranique' zérodur'-
il;r;tt 

"éÀ.æ 
o'"o"tyr"t l'êvohiion de la stnrcture et la morphologie des

pnr*r fqmÉcs (observrition pr microscopie électroniqtre à haûsmission et

inicrodiffraction éleclroniqæ).

V1.5. Contrôles non destructifs des assemblages céramo - métalliques
réalises par brasage et thermocompr€rsion'

La fiabilité d'un assemblage quelle qu'il soit petd êûre definie comne étant

f. pno-ù"Uine de fonctionneùnt'Oe cËtui - ci- sans défaillarce, pour des

417



conditions de sollicitations données (contraintes statiques ou dynamiques,
fatigue thermomécanique, atmosphère ambiant, chocs thermiques...), pour un
intervalle de temps défini. Cette notion est étroitement liée à la qualité initiale des
matêriaux et de la liaison.

Deux natures de défauts sont recherchés :

- Les défauts de liaison (manque de mouillage du métal d'apport sur les
surfaces de brasage) et de compacité de la zone de liaison (retassures, soufflures
dans les joints brasés).

- Les fissures générées dans le joint brasé ou dans les matériaux de base.

Les assembLg.s d'alliages métalliques éalises par brasage peuvent êlre
contrôlés pr radiographie X ou gammagraphie et pan uftrasons focalises en
imnersion (en général dans I'eau). Ces méthodes permettent de localiser les
défauts de mouillage du métal d'apporl sur les surfacés de brasage et les fissures
éventuelles, soit par diffêrence de coefficient d'abso'rption d'un rayonnement
élecfromagnétique, soit par I' augmentaton de I'impedanôe acoustiq u" i3l6t .

Les conlrôles des assemblages cêramo - mêtallique sont beaucoup plus
complexes que celui des liaisons brasées homogènes ou hétérogènes d'alliages
métalliques. En effet, du fait de la différence de nature des liaisons chimiques qui
assurent la cohésion des céramiques et des alliages métalliques, il existe une
diffêrence qui peut être importante des propriêtés physiques (vilesse de
propagation des ondes Vl et Va, absorption des rayons X et 7... en fonction du
numéro atomique des éléments constitutants la céramique) enlne les matériaux.
De par ailleurs, le mode d'élaboration des ceramiques génèrent des défauts de
volume et de surface dans la céramique, et l'épaissern du joint b'rase ou
thermocompresse peut être hétérogène. En conséquence, il sera souvent difficile
de dêterminer I'interface de liaisôn, la natr.lre exacte du défaut, et I'interface
concernée (défaut dans le joint, défaul joint / céramique ou joint / subslrat
métallique) avec les moyens de conlrôles conventionnels d'investigation par
ullraso'ns sans étalonnage réatisé avec une éprouvettc de rÉférence.

La fragilité inlrinsèque des éramiques, la pésence des conlraintes
résidtrclles dans la céramique et à l'interface de liaison pouvant provoquer la
fissuraton de I'assemblage éramique / mêtal en fonction de la population des
défauts de surfaces ou de volume, la propagation de défauts initiaux de volume
ou de surface sous I'action des phênomènes de corrosion sous contraintes si
ceux - ci peuvent s'êtablir, imposent de connaître fétat initial de la céramique
l3l7l. Il existe des techniques de conlrôle des ceramiques mises en oeuvre
industriellemenl Les mêthodes recensées dans la litlérature sont:

- Ressuage fluo,nescent (si la cêramique n'est pas sensible à la fissuration
sous - critque en prÉsence du Évélatern) /318/.

- Analyse de la frÉquence ou de I'amplitude d'ondes ultrasonues
longitudinales Éflechies dans la céramique /319 - 32A1.
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- Emission acoustique 1339 - 3401.

- Microscopie acoustique à b'alayage assistée ou non par laser 1329 - 338/.

-'I'omographre l34tl.

- Radiographie X.

- Analyse d'ondes de surfaces 13421.

Læs conlrôles non deslructfs des assemblages céramo - métallique seront
effectrés selon les mêmes techniques que celles utilisees pour les céramiques.
Toutefois, la dimension des pièces, la nature des malériaux de base, le rapport
des épaisseurs ec / em peuvent engendrer des difficultés pour I'obtenton d'une
bonne sensibilité de mesure et d'inter@tation des Ésultats.

Lomqæ la géomélrie de I'assemblages le permet, nous proposons un type
de procédure de conlrôle.

- Ressuage fluonescenL

- Etanchéité à I'hélium.

- Radiographie X sur un assemblage de référence comportant des lrous
calibres qui permetlront l'étalonnage eD frêqrænce de l'onde longitudinale ultra
sonore Éfléchie, lors du conlrôle par ultrasons en immersion (planche 97 -
figrnes t' 192,193), ou sur des éprouvettres à jeu variable (ptanche 97 - figrne
n'194).

- Conlrôle par uftrasons focalisés en immersion (fréquence des
transdwteus comprise entre 10 et 100 MHz) ou microscopie acoustique à
balayage. L'exploitation des investigations est Éalisee à putir des
enregis{r,ements de type C - SCAI{ ou de cartographies obtenues par lraitement
du signal recueilli (exemples présentês planche 105). Iæs dêfauts de liaison
apparaissent par différence de contrasle ou changement de couleur en fonction
de I'intensit,é du signal.

- Examens micrographiques sur l'assemblage de Éfêrence afin d'effectuer
une corrÉlation avec les Ésultals d'interprétation des contrôles non destnrctfs.

[æs mêthodes de conlrôles non deslnrctifs doivent êlre adaptées à la nature
de I'interface éramiqræ / ioint L'observation de la zone de liaison a êlâ,
effectuée pr microscopie acorstitlue à balayage, pour un couple vilrocéramique
/ alnminium réalisé par lhermocompression lil3t (travaux mis en oeurne par
Monsieur FE\/-RIER ru Laboratoire de I\,IARCOUSS$). L'éprouvette est
constitr.lée par uoe pastille en vilrocêramiqræ " zérodur " de diamèlre 20 mm,
d'épaissern 3 mm et d'une rondelle en alliage Fe - Ni - Co de diamètre 10 mm,
d'épaissern 0,7 mm. Le subs{rat en vitrocêramiqiæ présente un défartr initial de
dimensions 30 pm x 15 pm sur la snface de liaison po[e. I-e joint en aluminium

4t9



prés_elte une épaisseur de 0,1 mm et une largeur cle 3 mm. Les condilions
experimentales sont:

- Le rayon de courbure de la lentille de focalisation est de 10 mm.

- Le champ explorê par le lransducteur est de 1 mm.

- La fréquence d'excitation du transducteur est dellffi MI{2.

La focalisation initale du transducleur est effectuée dans le plan de la
vitrocéramique de façon à obtenir la reflexion maximum sur le fond àu subslrat
en vitrocéramique, ce qui donne la posilion x = 0, y = 0 (figure n" 103).

Transrlucteur
Ultrasonore

'/

/'-

2il

. , ; /
'./'

Ménisque d'eau

Zone analysée
Vitrocéramique

llétal d'apport déformé
en aluminium

Substrat en alliage Fe-Ni-Co

nGURI t03

Schéma du positionnement de l'échantillon
lons de l'analyse par microscopie acoustique à balayage ty3t.

La vilesse de propagation des ondes ultrasonores est mesurée dans la
vilrocéramique.

v'.=Ërffirm (4s)
VL = 6æ2m. sl



vr=f;tffi|n
Vt= 3883 m. sl

(4e1)

E : module de YOUNG 95 GPa.
p : coefficient de POISSON 0,245. .-
p : masse volumique 2,53 g. cm3.

Le schéma de principe du microscope acoustque à balayage est présenlé
planche 1(b.

pour la positon x = 0 | I = 0, nous observons le defaut initial sur la surface
de la céramiq-ue. Celui-ci n'a-pas évolæ (planche 197 . figrne n' 195). Nous
observons également à ce niïeau la znné cenlrale du joint (zo-ne de pression
hydrostatiq,Ë) appule zone neulne. I-e défaut disparaît lorsque I'on se dêplace
.i AtiruOe, ii s1âgit donc d'un défaut de surface. Pour les positions, du

transdrrctern d'ondés dtrasonmes, dans le plan en x = - 1,6 mm, y ='.8'3 mm et
x= e,3mm, y = - 10,4 mm, alrcun défautôe surface n'est observé. Il est mis en
évidence la zÂæ cenlrale du ioint déformé qui correspond à la zone de contact
initiat et de pression hydrott"ttq*. Celte 19ne 1{lrelPerttlfbry el^p-ésenle une
différence de 

"ontta$u 
inportùte @lanche lO7 - frgurel o" _196, 197). La

zone d'adhésion saine est unilcme (planche lo8 - frgrre n" 198).

VI.6. Conclusions.

Lrs diffêrentes investigations réalisées dans le but d'essayer dq mieux

apprehender les paramètnes ïe OtrrÉ" de vie des liaisons céramo - mêtallique
potn différenls couples monlrent que :

- Les techniqræs d'analyse par diffrætion X des conlrdntes rÉsiduelles,
bien qge donnant des renseig,Àemuntt srn la valeur des conlrainles sont délicales
d;eipioitation, dans la meJnre es çstnins critères mêtaflurgiques (texhre...)
peuvent pertrnber les Ésultats.

- Iæ calcgl numêrique par êléments finis, si il peut permetlre d'évalær la

naûne etÉpartition des cbnfrainfes, peut ge-pas donner accès à la valeur absolue

des conlrainæs Ésiduelles, en fonction de la méthode de calcul mise en oeurre
(élastiqæ, plastiqræ, viscoelastiqræ, thermique). La loi de comportement des

iltdft* ui fooôton de la ænf.iraure doil êhe bien connue. D" Pgt ailleurs,
tur C*tlions de cractêristiquÀ mécaniqræs ou des conlraintes Ésiduelles en

fonction des trandormatons 
-de 

pbrse si il en exisle pendant le refroidissement
de I'assemblage ne sont pas cônsiderees. Totrtefois, oB& aPprocbe permet

àt;J,*.la gionêtrie opimde de I'ensemth-ceramique / nétal vis - à - vis de la

éoartr'tion eI nature dei conlraintes Ésiduelles, de Ia repartition des raiderns.

Hi. p.,rt guider dans le choix des matériarx de base, et déterminer des couples,
d";;ùË;ations d'assemblages permetlant l'obtention d'un niveau minimal de



conlraintes résiduelles, avec un champ de contraintes réduit.

- Les investigations de microanalyse réalisées uonlrent que I'interface
substrat métallique / joint ne présent,e pas de problèmes particuliers, nous avoûs
pu déterminer le profil de concenlration de l'aluminium dans le fer pour des
couples vitrocéramique / Al / Fe - Ni - Co (x = K /t, K =7,6pm H-l) et le profil
qualitatif de concentraton à l'interface joint brase / mÉlal de base. Il est mis en
évidence des segÉgatons chimiques

L'analyse de l'interface céramique / joint pésente des difficultés dans la
mesure ou dans certains cas la profondetn de Éacton est tês faible
(vitrocéramique / aluminium), il existe des charges électrostatiques sur la surface
de la céramique qui pertrnbent la me$ne. La preparation des échantllons,
permetlant d'uliliser certaines techniques de microan"lyte, est difficile à cause
des conlraintes résiduelles générees dans la éramique ou vitrocéramique
(observatons et microanalyse par SEMI).

[æs microaaalyses effectrÉes par microsode à éneryie dispersive semble
monher un profil de concentration du titane et drr cuinre dans la éramique SitNq
sur une profondeur pouvant atleindre 2 ,uIt" Porn le couple Éalise par
thermocompression, la profondeur de Éaction à l'interface Al / vilrocéramique
es{ lrÈs faible. Nous avons évalue un profil de concentralion du phosphone srn
une profondeur de 1500 À à 2(m À. Ceci nous permet de poser l'hypothèse
d'une réaction d'oxydo - réaction à I'interface avec la fo'rmaton de composés du
type Àt - AlZ0l Si02, ou AlZ03, 3Pe0S.

- Les contrôles non deslrtrctifs des assemblages céramo - métalliques
peuvent êlre effectrÉs selon les mêthodes classiques (radiographie )t ultrasons
focalises avec immersion et microscopie acoustique à balayage, ressuage
fluo,rescent). Toutefois des méthodes d'investigatons comme la microscopie
acoustique à balayage,la tomographie peuvent permetlre d'accéder et d'analyser
les surfaces de liaisons avec une meillewe fiabilité
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lillrrocLramique

PIÂNCHE BO

Maillage de I'ensemble vilrocéramique / Al / Fe - Ni - Co.



. - . . - ,  :  
' t  i t  i l  I t  -  _. :  . - .  i : .  : :  : j

: t ; ;
r ' i , .  l : l : : :  _ : i . . T i ' . _ . i  f , . . - . _ : - ' ! : :  r l T

, ; , , . f : : î : : - j : . : r  .  i j , i  _  1 .  j i l . - : l . r

------4--- ----.6--

tg

.3

t!.

13

q

@ .:r  .p g<b ts

€ r  c . € . !

€ @  qirl

! : l

iri
t :
; j

: i

PINNCHE 81

cartographie des isoconrraintes assemblage virrocéramique t /dtFe - Ni - co.
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Cutognphie des isoconlraintes assemblage vihocéfanique / Al / Fe - Ni - Co'
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Distribution des conlraintes.
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N'  176

Si3N4 Joint brasé Acier Distribution de la raie L.a dc l'élément
Ag.
li = 30 Kev - Couple acier /SijN4

G = 800 N' 179 G=800

KcCu

Knf i

E = 30 Kev - Couple acier / Si3N4 Titane jont z'r Si3N4 7

RaieKadut i tane

N" i80

E = 30KeV

N" 181

Itaie La de I'argent Raie K tr du cuivre
Couple titanc / SijN4 E = 30 KeV Couple titane / SijN4 h, = 30 KeV

I'IÂNCHI U9

I'rofil de concentration Ag - Cu -'l'i aux interfaces de liaison.
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N" 182 G=200

ZrO2 Zr pôle T

.P(}INT 
ZR.L TI-K

I 99.52 0.00
2 99,64 0.00
3 99.5{ 0.00
4 99.51 0.00
5 99.50 0.00
6 99.60 0.00
? 99.43 0.00
I 99.45 0.00
9  99 .11  0 .00

t0 32..42 59.05
il t6.87 9.51
t2 19.48 0.55
13 30.{2 0.33
14 13,12 0.00
15 40.47 0.00
t6 76.?4 0.00
l7 99.39 0.00
t8 ?9.72 0.00

â6-L CU-I( TOTAL
0 .00  0 .48  100 .00
0 .00  0 .36  100 .00
0.00 0.46 100.00
0 .00  0 .49  100  ,00
0 .00  0 .50  100 .00
0 .00  0 .40  100 '00
0 .00  0 .57  100 .00
0 .00  0 .55  100 .00
0.00 0.88 99.99
0.03 8.50 100.0Û

39,?7 13.76 99.99
{6.35 33.62 100.00
t7.18 52.0é 99.99
10.58 55.71 100.01
0.65 58.88 100.00
0.00 23.66 100.00
0 .00  0 .61  100 .00
0.00 0.28 100.00

t"l

E

I

G

H

T
't

9@

L+A

7E

6E

5@

4A

3A

?@

1@

PUNCHA 90

Itofil de concenlration des éléments Ag -'Ïi - Cu - Zr
pour le couPle 7.tOZl'7t Pole'[.



N" 183 G=600

't'i 
pôle'l'

". P(IINT ZR-L TI.K
I  99.4t  0 .00
2 99,22 0.00
3 99.{0 0,00
4 99, t4  0.00
5 99.57 0.00
6 99.44 0.00
7 99,44 0.00
I 99.d0 0.00
I 99,46 0.00

l0 99,09 0.00
i l  t { .75 81. t0
l2  10.00 0.00
t3 ,0 ,27 0.00
t4  10 .66  o . tg
t5 t0 .32 4t .46
t6 g. t3  84.78
t7 7,39 90.75
t8 7,7? 90.98
t9 7,64 91.89
20 7,42 92,29

AG.L CU-K TOTAL
0.00 0.58 99.99
0.00 0.78 I  00.00
0 .00  0 .60  r00 .00
0 .00  0 .8d  t00 .0 [
0 .00  0 .43  100 .00
0 .00  0 .5d  100 .00
0 .00  0 .sd  t00 .00
0.00 0.40 100.00
0.00 0.54 100.00
0.00 0.9t  t00.00
I .84 2,32 100.01

85. t0 { .90 t00.00
8{ .52 5.21 r00.00
82.59 d.57 100.00
3.52 44.70 t00.00
8,67 6,42 100.00
0 .00  1 .86  t00 .00
0 .00  t , 29  t00 .00
0.00 0.47 r00.00
0 .00  0 .29  100 .00

PIÂNCIII 9I

Profil de concenlration des éléments Ag - 1ï - Cu- Zr
pour le couple zjrcone / titane pôle T'.
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Speclres d'analyse par spectrométrie AUGER
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Aluminium zone de réaction
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Paramétre du palier thermiquc' sous-Iorce-de-
déformation piastique

Température : 5fi)'C
Temps : 100 Heures

-s6 -80 -?1 -68 -64 -56 -50 -M -38 -32 -ffi "m -u -8 -2

PIÂNCHE 94

hofil de concentration à I'inûerface de liaison Al / Fe - Ni - Co
Fe-Ni -ColAs. T = S(X).C - | = 100h.

4 10 1622

Distance (pt )

Thermocompression : Couple Fe-Ni-Co / ^l /Vitroeéramique

I

4l



100
Profondeur de la zone de réaetion

e(pm)

e=K (If lz K=7.6 pm/H

Température de déformation plastique du métal
d'apport : 500'C

Temps (H )

PIANCHE 95

Courbe de cinétique de diffusion de I'aluminium
dans ls métal de base Fe - Ni - Co.

Couple Fe - Ni - Co / Al. T = 500 "C.
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PIANCHE 96

Diagramme d'equilibre Fe - Al.
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PI,ÂNCIIE 9?

Rugosité au niveau clu cratère formé dans la vitrocéramique
par bombardemcnt avec Àro .
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VII. CONCLUSIONS GENERALES.

L'adhésion entre une céramique et un alliage métallique peut être modélisée
selon lrois concepts :

Aspects..thet .odlryygues et mécaniques pour lesquels il peut êlre
démonlré que l'énergie d'adhésion, entre les deux 

-solides, 
est équiîalente à

l'énergie élastique nécessaire à la propagation d'une fissure à I'indrface de la
liaison céramique / métal.

- Aspects réactonnels :

- o4ydo - réductioo"
- rÉaction d'échange ou d'additon.
- liaison sur des défauls de stnrctrne de la céramique
(9!aînes pendantes, lacures d'oxygène...).

- liaison sur les dêfauts de surfaces 
-

(mrcbes, tenzsse, défauts électroniques...).
- diffusion
- évapmation - condensalion.
- êchanges êlectroniques.

- Aspecls élechiques :

-.Pour.lu,-T*lt les interactions él-ecrrgslfliqws à I'interface céramique /
métal (i"ry / êleclrons, défards chmgés / ébctrons) permettent d'assimiler
l'éneryie d'adhésioo. à l'éneryie néccisaire pgur sclder d"* pt q*, de
condensaûenr. L'analyne du diagramme des nivearx-d'énergie de I'interface
céramique / métal montre que la continuité du solide au niveau-de cette inÛerface
implique un lecourrement prtiel des bandes d'énergie des matériaux (bande de
condrrction p9g le substrat mêtatliqf, bande de ialence pour h éLnique).
Dans ces conditions, la mouillabilité d'g3 mét{-liquide srrt.inu c€ramique, ôo*
l'êneryie d'adhésion mélal/ ceramique depend de ia laryern de la bande'intedire
de la céramique.

Ptusier-trs *h"iqïs --permettent de rÉaliser l'assemblage eng.e une
céramique et un .lliag" mêtalliqtre.

- Les liaisons qécgiques (insertion à la coulée, freuage) qui sont
utilisees dans des cas prtbuliers.

Les méthodes de brasage qui sont les plus souvent utilisees
induslriellemenl" cæ elles pgrlvent - perm:tlrc wre bonne adaptation des
param_è1res d9 liaison aux condilions de fabricatioû en serie. Elles s'ont rlilisées
dans I'induslrie électroniqræ particulièrement .

- Le soudage diffusion (par prcssage uûiildal ou isostariqne).
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- Les liaisons réalisées à l'état solide par thermocompression (mises en
oeuwe dans l'industrie éleclronique et pour la réalisation d'ensembles éleclro -
optiques).

Nous avons choisi d'étudier les interactions mécaniques et physico -
chimiques dans la zone de liaison céramo - métallique pour deux technologies :

- Le brasage sous vide réactif à cause de son développement industriel.

- La thermocompression du fait de la potentalité de cette technologie.

Ces deux méthodes d'assemblage nécessitent d'interposer un métal
d'apport enlre les deux surfaces à assembler. Il est alors indispensable de
connailre les Éactions expliquant I'adhésion au niveau de chacune des interfaces
(métal I mêlal- métal / céramique).

La liaison par brasage est obtenue par fusion du métal d'apport, la
thermocompression est réalisée en défcmant plastiqtæment le métal d'apport à
une temlÉratrne de 0,5 - 0,9 Tf (tf : temfrature de fusion du métal d'apport).

La première êtape de liaison dans le cas du bnasage est liée à I'interaction
éleclrostatique entre le métal d'appml liquide et les surfaces solides (subsba
nétallique, substrat céranique). Celle - ci conditionne la mouillabilité du mêtal
d'apport à l'état liquide sur la surface des malériaur Tordefois la natune des
liaisons chimiques assurant la cohésion des alliages mêtalliques et des
céramiques sont différenles (liaisons covalentes, ioniques, ionorovalenles pour
les céramiques). La mouillabilité du métal d'apport liquide sur la surface de la
céramique Fesenle des difficultes en I'absence de Éactons chimiques ou aulnes

ryrmefant de diminuer l'éneryie superficielle de la surface de liaison en
ceramque.

Il existe des réactons différenles enhe les deux interfaces formees par les
couples métal d'apport / métal de base et métal d'apport / éranique. Nous
avots mis en évidence la dissohlion de I'interface du nétal de base dans le
métal d'appct pou cerlains couples Éalises en ulilisant le métal d'apport Éactif
constitué ptr m .lli.gu Ag - Cu - Ti (le titane étant féÉment rêactif avec la
céramiqæ). læs couples concernés sont : Ti I 7sO7 Ti / SiC, Ti /SifNl, SIgNI /
acier, SilNl / alliage cupro - aluminiun, acier / zircone putiellement stabilisee ou
totdement slsbilisée.

La dissohrtion du métal de base perd être lrès importante en fonction de sa
composition ciimique et de celle du métd d'appct Elle per1 êûe à l'origine de
la formation de composes fragiles (composés definis ou phases intermétalliques)
et de la fissuration du joint bresé. Nous avons observé ce phénomène pour
cerlains couples Ti ou Zr ov.Ilirge zircaloy 2 | llg- Cu - Ti / cêramique.

Dans le cas des liaisons réalisêes pr thermocompression avec un métal
d'apport en aluminium pour différenls couples (vitrocéraniqæ " zÉrodur " /
alliages ferro - nickel SilNt / alliage dlalumininm 6ffi1, Si3N4, SiC,7sO2lTi,Zr
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ou afliage zhcaloy 2) nous mon|rons qu'il existe une adhésion primaire
mécanique, que la-conlrainte de rupture et l'étanchéité à l'hélium de la liaison

sont liées au rapport de déformation plastique du métal d'apport * O t largeur du

joint, h: épaissern du joint). Celui - ci est lié à la température et à la contrainte de

déformation plastique. Le rapportf = tt permet d'obtenir les caractrêristiques de

liaisons optimales. Une valeur du rapport * = , ne permet pas d'attreindre une

liaison presentant de bonnes caractéristiques d'adhésion. Ceci est dû à I'influence
de la rugosité et aux défauts de planéilé âe la surface de liaison sur la formation
necaniq-ue du joinl La vitesse de déformation plastique est un pramèlre
important (1Ol m. sl pour I'aluminium est une valeur experimcntale et précisée
dans ta littèrature). En iffet, la dêformaton plastique rapide du joint permet de
rompre la corrche-d'oxyde presenle sur la surface du métal d'apporl" céant ainsi
des iites actils de métai pu pouvant Éagir avec la surface de la éramique et du
métal de base. Ceci est pàrtic-uûarement vériti0 pour les métaux d'apport dont les
oxydes sont thermodp*iqrrcmenl stables enlonction de la températur,e, ce gui
esi le cas de l'aluminium. La conlrainte de dêformation plastique du métal
d'apport à la temfrature comp,rise enlre 0,5 - 0,9 TF est faible potrr les métaux
ou alliages dont les oxydes sont instables thermodynamiquemcnt en fo_nction de
la temperature, ou en prÉsence d'hydrogène. Elle est comprise enlre 20 et 1(D
MPa pbur le métal d'aiport en aluiinium en fonction de lagéomélrie initiale du

ioint (toriqr.re, circulaireâ section hexagonale, carrÉe, rectangulaire.-.).

La nature, la profondern de Éaction à I'interface joint / métal-de base, joinl
/ éramique sont-foncton de la nature des matériaux en pÉsence, de la
technologie utilisee (b'rasage rÉaclif, bnasage erdectique direcl, thermocom-
pressioni. Si I'interacùon inlirte êlectrostaliqirre nécessaire à la mouillabilité du
métat d'apport est un préalable à l'adhésion physiqæ enlre te métal-d'apP91..1
les maÉïarur de 6ase, l'adhésion eaCtidnnél est liêe à la stabilité
thermodynamiqrc des produits formés lors de la Éaction- Les techniques de
microanalyse permettarif de methe en évidence le profil de concentraton des
éléments éu detal d'appct dans les matériaux de base sont difficiles à elploiter
au niveau de I'interfacti æranlque / mêtal d'apport les profondeurs de Éaction
étant tres faibles (quelques milliers d'angslroems à 1 -2 pm).

Pour des couples SilNl / Tl SiNl / acier Éalisês par brasage, nols avons
déterminê un profil de concenlration d'élêments issu dumétal d'apport (fi' Cu) à
I'interface de'la cÆramique sur urc profondeur de I'oldre de 2 pm. (valeu
qualitatve) et d'aqgent,-cuinre, tilanè à l'interface de l'acier. Il existe une
dissolution inporfÀte du titaae dans le mêtal d'apport qui s'explique Par
l'analyse des diagrammes d'équilib're de phases en.fônction des conditions de
bnasale. Les Éaétons mêtal à'apport I hetal de base peuvel perturber les
react6n à I'interface céramique 

-i 
mêtal d'apporl à cause {es segÉgations

chimiques gênéÉes pr les mecanismes de formation du igint $a1a ou Pr des
Éactions Ë produËant mlre certains éléments issus du métal de base et
présentant uné grande reactivité avec la céramiqræ. Il peul exisler parfois une



démixtion de phases dans la zanle de cristallisation du joint brasé. Ces
investigations ont été effectuées avec une microsonde à énergie dispersive (la
céramique étant métallisée).

Dans le cas de la thermocompression, il peut se former des phases liquides
en fonction des éléments en pÉsence. Ces réactions sont prévisibles, en général,
par les diagrammes thermodynamiques d'équilibre de phases. On distingue les
liaisons réactives (liaisons avec formaton de nouvelles phases ou de
constitluants), les liaisons non rÉactives (liaisoûs sans formation de phases
nouvelles, de composes définis ou de constituants). Les liaisons formées par
mécanisme non rÉactif ou pour lequel la profondeur de réacton est très faible
affectent moins la céramique par rapport aux liaisons formées par mécanisme
éactif.

Nous avons choisi d'analyser les interfaces Fe / Al et vilrocéramique / Al
pour le couple vilrocéramiqræ zérodrn I N I Fe - Ni - Co effectué par
thermocompression. Des conditions de liaisons pour diffêrentes durées de palier
thermiqræ, à la temperature et sous la contrainte de défo,rmation plastiqr.re du
joint nous ont pernis d'évaluer la cinétique de Éaction et la nature du composé
formé (x = k (t)W;k= 7,6 pm . H-l) au niveau de I'interface Fe / Al. La couche
essentiellement constituée du composé défini Alfe est lês fragile. Il est donc
nécessaire de limiter au maximum la profondeur de celle - ci afin d'obt'enir une
liaison Al / Fe qui ne soit pas lrop fragile. I-es caractéristiques mécaniques de
l'interface Al / Fe vont être alfectées par la prÉsence de ce composé. Le principal
problème posé por.n I'analyse du profil de concentration à I'interface
vitrocéranique / Al est lié à la pÉsence de chaqges éleclrostatques, sur la surface
de la ue, génêrées par le bombardement de celle - ci par un faisceau
d'éleclrons ou ions los de la mise eû (rcuvre des techniques d'analyse de surface
(spectrométrie AUGER speclrométrie d'êmission d'ions secondaires). Des
investigdions effectræes, à I'interface Al / vilrocéranique, par spectrométrie
d'émission d'ions secondaires généÉs pr le bombardement de la surface de la
vitroceramique avec des ions d'aryon neulralisés Aro, ont pernis de déterminer
uo profil de concenlraton en phosphore à I'interface joint Al / vilrocéramique
srn tme profondernde 15fi) à tm Â. Ces investigatiois sont insrdfisantes pour
permetlre une modêlisation Éactionnelle pour ce couple. Toulefois, la
vitrocéramiqtre conûenant du pentoxyde de phosphore PZ0S nous supposoûs
qu'uû conposé du type Al - AIZQ Si0a ou Al20t, 3 PZOf pourrait êlre formê. Il
serait nécessaire d'analyser la morphologiu et la stnrctrne des phases formées, à
l'interface vitrocéramiqne - joint en ahrminium pr microscopie électroniqw à
hansmission et microdiffraction élechonique afin d'essayer de modéliser les
interactons au niveau de cetl,e interface. La grande difficulté rÉside dans la
pÉparation des lames minces (200 Â -) nécessaires à cette investigaton.

Le principal p'roblème pouvant être rencontré Pour I'obtenton
d'assemblages entre cêramiqræs et .lliag.r métalliques fiables, est lié
essenliellement à la fragilité inlrinseque des céramiqræs (K1ç faible 4 - 10 MPa .
mVe, ponr la vitrocéramique KIC = O,'l - | MPa . mUZ), aux conlraintes
Ésiduelhs engendrÉes par la contraction diffénentelle des matêriaux et aux



mécanismes de fissuration sous contraintes qui peuvent en découler, à lacorrosion de la surface dc la céramiclue gènèrée par là réaction clu métal ;;;ù;
avec celle - ci.

Il est nécessaire cle déterminer, le facteur d'intensité critique r3es contraintes
de la;g3qique la contrainte de rupture par analyse statistiqu".t" WEIBULI-, la
sensibilité à la fissuration hnte et lâ probabilité de durée dË vie de la céramique
en fonction de A, N (loi de PARIS V = A 1çN),'le niveau de conpaintes
résiduelles oR, KIC et les paramètres de WEIBIIIL û1, o0 p"* uo 

"ouptcéramique / métal considéÉ.

-_ Les investigations Pennettant d'établir pour la céramique, les courbes V =
4KÏ 9t de prediction de durée de vie-par eisai de double iorsion peuvent être
réalisées avant liaison.,Il est impossible d'exploiter cette éprouve^tte pour un
Ssymblage- D'aulres éprouvettes pguvent être utlisées 1nà*oo .ot"i[é. ou
indentée, double comp.ression à-.fiss'res symérriques - D.c.D.c.) pour
déteruriner le facteur d'intensité critique Oe donrrain:tes des 

"Ci"-iquus. 
La1sçhnique d'indenlalion permet aussi d''accéder à ceite valeur. Nous monlrons

par celle méthode, gue P.our le.1 cguplgs céramique / alliage -etuUiq"e étudiér, l"facteur Ktc de la céra-rgue diminue jusqu'à uir" ptotoio"* pr"iÀi.treindre
0,4 mm à partir de la surface de liais_ol. cùb - ci est plus faibÉ pour les couples
assemblés pqt!.-ocomPression. Il semble que les'rêsultats o'btuour, pour lescéramiques ffi2 comportant uniquement i" métal d;;tp*t- d"' ilrurug",
confirment la fragilisation de cette céiamique dans la zone de éacton. Ceci furs. expliqygr par la modification de comporition chimique de la cêramiqù 1Odf.,rtde stoechigmét{e)' ôuf et unch-angemônt de stnrctrnJcrirtrui"tr;quant unevariation de volume-.-Ce problèm,à n'a pas été rencontré pour le même couple(Zroz / Ti ou UA10N ouZr) réalise par thermocompression, la nature clu métal
d'aPP$ étanl différe* :1 la profondeur de rÉactiôn faible. Le brasage réactif
avec le métal d'apport (Ag : cu - Ti) altère la cêramiqrn z-roz- iitruru*e"totalemenl ou partiellement avec MgO ou CaO ).

Il faut analyser avec prudence les rêsultats d'indentation, car ceux - ci
sont délicats à effectuer et à-interprêûer à cause des nombreuses interactions
possibles. (fissures / fissures, fGures / défauts, zones de conlraintes en
c-ompression induilgs par-lransformation de phqse êventuelley. I-a nOinoOologie
d'indentation doit êlre bien dêfinie en foncïon de la nature de la céramiq-ue
(charye critique,êat de stnface de l'échantillon...). foutefois;i";;.o.|;roo du
la longue* 9" fissr-ration mesunêe sur une cCiamique avant et apres liaison
permet d'évaluer le niveau globat macroscopique d;Ëonlraintes résiduelles.

-L'éneryie é-laslique, lié9 aux conlraintes résiduelles se dissipe en parlicipant
à la fissuraton de la céraminue. La différence de longueur Ou ii5*J o1servêe
sur la céramique alant et àprès liaison 

"o."rpoof, 
à la diffénence de Krc

mesurÉe. ! 
'énergie élastique atlribuée aux conlraintes résiduelles peut être reliée

au ÂK1ç donc aux conlraintes Ésiduelles globales. Une étude criûque de l'essai
d'indentaton dewait Permetlre une meille-trre interprétation des resuttats. Nous
monlrons par les différenles invesligations réaliiées que la fissuration des
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céramiques ou vitrocéramiques (fissuration sous critique) est liée à la population
cle défauts de surface présents sur la céramicluc ct à la réacti<ln de celle - ci vis - à
- vis de I'atmosphère environnante.

I-es calculs numériques par éléments l'inis permettent d'évaluer la
répartition et nature des 

- 
contraintes rêsiduelles Pour une. géométrie, une

configuration d'assemblage et un couple de matériaux de base et d'appo-rt
donnés. L'exploitation dJla valeur absolue des contraintes est délicate dans la
mesure ou il èst nécessaire de connaitre la loi de comportement exacte de tous
les matériaux en fonction de la températtre, ce qui n'est pas touiours simple. De
par ailleurs, le calcul ne prend pas en ggmple les-évolutions de caractéristiques
-é"*iqu.s ou d'état de ôonhaintes Ésiduelles à des lransformations de phase-s.
Le niveàu des conlraintes résiduelles défini par le calcul, est aussi fonction de la
toi de comportement mécanique imposeg au syst'ème (élastique, élasto
plastique, viicoélastique, thermique).'Ibdefois, ces calculs peuvglt êlre utilisés^poru. 

ôptiniser le choix des matériaux, !a codiguration des assemblages vis - à -

vis de [a dislributon des conlrainl.,es Ésiduelles.

L'analyse des contraintes résiduelles d'un_point de v9e microscopique. peul
être analyré" p* diffracton de rayons X_. Les conlraintes macroscopiques
peuvent Cfre dC,terninêes par extensomélrie. Ces mesures sont délicates. En effet'
iertains paramètres comfoe I'anisotropie des matériau.x, particulijrement des
alliages ioét"ttiq,æs, peuvent perturber la mesure (différencu- d" propriétês
éhsùque en foncton des directions cristallographinues et -des orientatons

@fêientielles). La textrne des matériaux de base influenge le_ comportement
mécanique dei assemblages et du coefficient de diffusion des éléments réactfs
avec les matériaux de base.

L'étude de l'influence de la textrne initiale des métaux de base snr la
cinétque de Éaction métal d'apport lfrlz/. de base, qs"$eoment pour les
mécaaismes de diffusion ( difféiênce du coefficient de diffusion en fonction des
orientations cristallographiques preférentielles) et sur le- -comportement
mécaaique statique, d-yùmique, thermomé9gique- des assemthg"t doit êlre
approfondi, ainsi que lâ texture du ioint brase issue de la solidification.

L'accomtrodation des matériaux vis - à - vis des contraintes Ésiduelles
peut êlre éalisee en intrerposant entre le métal de base et la éranique des
-ulti"o*hes, constirtuês dé maÉriaux presentant soit une loi de comporlement
mécanique êlastiqræ pour tout le domaine therminue -du cycle d'assemblaç, soit
plastiqræ et élasto 

- - plastiqræ pour certaing domain:s de-- ûemperaûres
àppartenant à l'inûervalle de æùperâtures du cycle ûç*iqry de li4son. Le but
dà'ces multicouches êtant de dissiper le murimum d'éneryie élastique généÉe
dans le système, lors du refroidissement, afin de liniter au maximun l'éneryie
pouvant'êlre stockée dans la céramique-et susceptibfg.{e participer à la

ixopagaton d'un défaut de surface ou de volume. Le cas idê.{ est repÉsenté par
i. ôiriiU"ment infini de I'interface de liaison éramo - métallique, permettant de
dissiper l'éneryie élastique par cisaillement de l'int,erface de liaison.
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Les multicouches peuvenl être constitués par:

- Un matériau purement élastique, dans le domaine de ûemp,,érature du cycle
thermique de liaison, présentant un coefficient de dilatation, un module
d'élasticité et un coefficient de POISSON proches des valeurs, de ces mêmes
caractéristques, de la céramique.

Un matériau pésentant une loi de compontement purement plastique dans
tout le domaine de températures de liaison. Dans se cas, la plastification du
matériau permet de dissiper l'éneryie êlastique générée par I'encaslrement issu de
la liaison et de la conlraction différentielle des matériaux.

- Un matériau pnÉsentant une loi de comportement plastique pour un
domaine de temperatures apparlenant à I'intervalle de t,empératures du cycle
thermique de liaison, puis une loi de comporlement élasto - plastique pour un
domaine de temperatrne infériern. f)nns ce cas, dans tout le domaine de
température porrr l"q*l h malériau pÉsenûe tule loi de comporlement
mécaniqræ plastique, l'ênergie élastique du système peut êlre dissipee en
parlicipaat à la plastification puis au fluage, éventællement, en foncton de la
nature et de la loi de compmtement du matériau de compliance.

- Un empilement de matériau de naûre différente prêsentant chacun" une
des lois de comporlemenl mecaniSre statique pnésentée.

I-es matériaux multicouches peuvent se pÉsenler sous une forne
monolithique ou sous la forme de dêpôts srccessifs realisés selon différentes
techniques (êleclrolytique, plasma, C. V. D., P. V. D., ...).

Les métaux d'apport Éactifs avec les ceramiqæs sont élabo,res par fusion
sous vide et corroyage (leminage su çelrminage) par des sociêtés, soit d'origine
américaine ou allemande.Ces techniques d'élaboration peuvent limiter le choix
des alliages constituants les métaux d'apport au niveau de la composition
chimique de ceux - ci, vis - à - vis de la réactivité des élémenG conlenus dans les
métarx d'apporl, avec la céramique. Il serait interessant de dêposer hs alliages
ou métaux purs et éléments d'addition formant les mêtaux d'apput (plasma
éleclrochimie, laser, ...). Ceci permethait une plus grande disponibilité dans le
choix des éËments rÉactifs et des métaux d'apport enfoncton des conditons de
sollicitations foncto'nnelles des assemblages.

Les ésullats obtenus et la définition de la fiabilité d'un assemblage impose
de metlrre en oeuvre des contrôles non deslnrctifs des assemblages et de la
cêramiqræ (avant et apres liaison).

Diffêrentes méthodes sont envisryeables en foncton de la naûre des
matériaux de base et d'apporl, de la géométrie de I'ensemble. On distingue les
principale s ûechniques.
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- Le ressuage fluorescent (détection des défauts de surface).
- La radiographie )L
- Le contrôle par ultrasons focalisés sa immersion'
- La microscopie acoustique à balayage.
- Le contrôle de l'étanchéité.
- Thermographie.
- TomograPhie comPton.
- NeulronograPhie.

Les principaux défauls pouvant êlre mis en évidence sont:

- DéfarÉs de surface de la céramique (porosités ouverûes, fissures plaÛes,

écaillage).

- Défauts de volume de la céramique (porosités, inclusions, fissures).

- Défarils d'assemblages (fissures cohésives dans la céramique,- fissure

dans le joint de liaison bttË outhermocompnes-se). Iæs dêfads possibles dans

fu joiot'brasé sont multiples (défar.És 9u oig*-Uage. aux inlerfaces de liaison'

,"tir*r et sodflurer ô.* i. zooe de crisalisation du ioint bnasé, fissure

adhésive d'interface de liaison, fissure dans le joint bra.sé initiee dans la zone de

reacton matériau de base / joint brasé ou dans'la zone de cristallisaton {u ioint
U.".Cl. Porr. bs joints therhocompressés, les p,rincipanx défads -sont du type

fissurl du joinl, ti*q* de contact Physrqræ, fislrration de la céramique'

Les investigations pr microscopie acoustque à balayage semblent bien

adaptees 
",t "ootiôlu 

des iiaisons éalisees pr thermocompression.

Bien qne les problèmes poÉs pr.la liaison entre,une cg.rapique et un

Afi.g" .ét"ilique pftsenænt une si-itit tO. quelle 9u.e soil la technique mise en

*ui*, il sera'neôssaire de considérer 
"htq* 

couple de matériarx en foncton

de la méthode d'assemblage et des conditions de liaison

Nous proposoos trn synoptiqræ permettant d'évaluer _la . c.ompatibilité

O'*s".U.g; d'\rn couple .d".à -'mailliqtæ et sa fiabilité fonctionnelle par

rapport aurconditions de sollicitations.

- Analyse de la slnrcture el optimisation du choir des matériaulr' de la

g6fiO6L et de la configdarion de I'assemblage pr calcul numérique-

- caractérisaton mecaniqræ de la cêranique (oB, m, oo, KIG sensibilitê à la

fissrration lente).

- Contrôles non destnrctifs de la céramiqæ.

- Contrôle du substrd métallique (état nétallrryiqtæ, cractéristiqtæs

m€naniqws, propriêtés physiques du type 
-c, 

composition chimiqræ)'



- Conhôle du métal d'apport.

- fud.y* {u la mouillabilité des métaux d'appont sur les matériaux de base,ou réactivité selon la technique d'assemblage utiliJee.

- Réalisation des liaisons.

- Contrôles non deslnrctifs des assemblages.

- Caractérisation mécanique des liaisons.

-Analyses physico - chimiq'es des interfaces de liaisons.
Inter@tation par rapport â ta o'ree de vie o.r .*"Àur.g.r.

- Analyse des conlraintes résiduelles.

- Analyse et previsions de durée de vie des assemblages.

- Essais fonctionnels.

,^- -LTfllr oryrir:3ta!$s paramèrres d'inflænce peut êhe ÉaliseÊ selon
:--^:ï"1::1T 

p*ns d'ex1Érience (crrê latin, facrorieflè, bgarirhniqræ). ceci
Preseile l-mtêlêt d'évaluer les interactions et I'importance J" I'ion inô d"spramèkres expÉrimentatrx d'un point de vue sratistique avec un nombre rêduitd'éprouvetle. 

-

Ce sont les essais fonctionnels qui qualifieront la qualité de la liaison, maistoudes les investigations antérieureJ gimettront de 
'mieux 

"pprCn"oO"t 
t ,

PffFs de fiabilité des assembiages en fonction O.r 
'JooOiti*s 

desot|lcrulrons.
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