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Quand tu traverseras les eaux, je serai avec toi,
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Introduction

Le projet EPAHT

Les modules de puissance sont aujourd’hui présents dans de nombreux systemes
électroniques. Un des enjeux majeurs est de pouvoir étendre leur utilisation a des
environnements séveres comme la haute température (a partir de 200 °C de tempé-
rature ambiante). En effet, la chaleur est I'une des contraintes majeures a laquelle
est confronté un module de puissance car il subit des variations de température de
forte amplitude (plusieurs centaines de degrés celsius) qui sont dues a la tempéra-
ture ambiante (cyclage passif) et parfois aussi a I’échauffement des composants lors
de leur fonctionnement (cyclage actif). Le développement de modules de puissance
haute température a longtemps été freiné par la tenue en température des compo-
sants silicium. Depuis 2001, des composants SiC sont disponibles sur le marché
et il est désormais envisageable de fabriquer des modules haute température pour
répondre a des besoins dans le domaine aéronautique, automobile ou pétrolier. Le
point bloquant est actuellement 1’environnement de la puce (packaging) mais aussi
la fiabilité des composants qui est peu connue. Le projet EPAHT (Etude du PA-
ckaging de composants SiC pour I’électronique de puissance Haute Température)
a pour objectif la fabrication d’un module de puissance contenant des composants
SiC et pouvant fonctionner a haute température. Il a été subdivisé en cinq fiches de
lot réalisées a Ampere et au laboratoire LAPLACE, partenaire de ce projet :

le report de puce
la caractérisation des composants SiC

le substrat

b=

I’encapsulation

5. laréalisation d’un démonstrateur

J’ai effectué ma these au sein de groupe EPI (Electronique de Puissance et In-
tégration) dont les thématiques de recherche sont orientées vers la simulation, la
modélisation et la fabrication de composants d’électronique de puissance (silicium,
SiC, GaN). Je me suis focalisée sur le report de puces, c’est a dire a la réalisa-
tion d’une attache entre la face arriere de la puce et le substrat. Cette étude est a
I’interface entre 1’électronique de puissance et le domaine des matériaux. Le tra-
vail réalisé est complémentaire de 1’activité composants du groupe et va permettre
a terme de maitriser toutes les étapes de fabrication d’un module et de packager
les puces produites au sein du laboratoire. Actuellement, I’intégrité de 1’assemblage
puce-substrat est assurée par des brasures dont la température de fusion est limitée
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(moins de 300°C). Cette these porte sur les alternatives aux brasures classiques : la
caractéristique principale de ces techniques est d’étre réalisées a une température
bien plus basse que leur température de fusion. Il n’y a pas de passage de 1’at-
tache a I’état liquide et la température d’assemblage limitée évite la dégradation
du composant. Deux techniques, le frittage de nanopates d’argent ainsi que la bra-
sure en phase liquide transitoire (Transient Liquid Phase Bonding), qui font partie
des techniques d’attaches de puces basse température (Low Temperature Joining
Techniques) seront particulierement étudiées dans cette these.

L’attache de puce

Cette these se compose de trois parties : une bibliographie puis deux chapitres
détaillant la mise en ceuvre des techniques retenues pour la réalisation des joints et
discutant les résultats expérimentaux.

Du fait de son interdisciplinarité, cette these présente un état de 1’art détaillé
qui s’ attache tout d’abord a la description de I’électronique de puissance et des mo-
dules de puissance. Cette partie décrit ensuite les challenges de I’électronique de
puissance haute température et son intérét dans les domaines industriels comme
I’aéronautique, le forage pétrolier ou 1I’automobile. L’état de I’art sur le frittage de
nanopates d’argent et sur le TLPB présente une approche théorique du frittage et
les résultats expérimentaux déja publiés pour cette technique. De méme, la biblio-
graphie sur le TLPB reprend des considérations théoriques (mouillage et loi de dif-
fusion) et les principaux résultats disponibles a ce jour.

Le second chapitre aborde le travail expérimental réalisé sur le frittage de nano-
pates d’argent. Une procédure de frittage reproductible et fiable a été mise au point
en utilisant des puces non-fonctionnelles (diode SiC SiCED) et en faisant varier
de nombreux parametres expérimentaux. Pour chaque jeu de parametres, au moins
six véhicules de test ont été assemblés et caractérisés (images MEB et test de ci-
saillement). L’objectif étant d’obtenir des attaches de puces présentant de bonnes
performances (notamment aux tests de cisaillement) mais également de vérifier que
la dispersion des résultats est la plus faible possible entre les échantillons d’une
méme série. Nous verrons en effet que certains parametres expérimentaux ont une
influence non négligeable sur la reproductibilité des résultats. Ce chapitre présente
aussi une caractérisation des attaches en microscopie.

Le dernier chapitre est consacré a la brasure en phase liquide transitoire (Tran-
sient Liquid Phase Bonding). Cette méthode nécessite une préparation particuliere
des surfaces : il a fallu réaliser une étape préliminaire de métallisation avant de
pouvoir réaliser le joint. Compte-tenu de 1’impossibilité technique d’effectuer des
dépdts épais sur des puces industrielles, nous avons dii métalliser un wafer de sili-
cium complet. La principale difficulté a tout d’abord été de trouver la barriere de
diffusion adaptée pour éviter la migration du silicium dans le joint puis de mettre
au point une procédure de recuit efficace contre la délaminage du film métallique.
La métallisation du wafer est donc un point largement décrit car la présence d’une
couche épaisse d’or 10 um est indispensable pour la fabrication d’un joint. Tous
les essais ont ét€ menés sur des puces non-fonctionnelles réalisées au laboratoire
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et 'influence des parametres expérimentaux comme la température, la pression ou
la durée du processus d’attache a été étudiée. L'impact des conditions expérimen-
tales ainsi que la qualité de I’attache finale ont été évalués grice a des images en
microscopie optique et en microscopie électronique a balayage.
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Chapitre 1

Etat de Part

1.1 Electronique de puissance

1.1.1 Généralités

L’¢électronique de puissance englobe tous les dispositifs électroniques qui per-
mettent de moduler et de convertir 1’énergie électrique. L’ électronique de puissance
s’intéresse aux composants électroniques, aux convertisseurs et a la commande de
ces derniers. Pour cela, elle fait appel a de puissants outils de simulation et de carac-
térisation et s’appuie sur d’autres disciplines scientifiques [Ber08, All06] comme la
chimie, la physique ou les mathématiques (voir figure 1.1).

Théorie des circuits
Physique )
des composants Architecture

4 semi-conducteur % / des convertisseurs

- ——

Simulation : . ; Contréle
’ q—;KElectronlque de pmssance\—i—

modélisation . / de régulation
JT——p——"_ . Traitement
du signal
Machines électriques Electronique bas-niveau

Electromagnétisme analogigque/numérique

FIGURE 1.1 — Schéma général de description de I’électronique de puissance [AlI06].

On dispose actuellement de plusieurs types de convertisseurs (voir figure 1.2)
constitués de différents composants électroniques et qui sont chacun associés a une
fonction particuliere que les recherches en électronique de puissance ont pour ob-
jectif d’améliorer et de rendre plus fiables.

Apparus au début du XX° siecle, les composants de puissance n’ont cessé de se
développer et de se diversifier [Heu90]. On peut classer les composants de puissance
en trois grandes catégories (voir figure 1.3) selon 1’ordre chronologique de leur
apparition :

1. les tubes a vide ;
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Redresseurs
Source Onduleurs Source
\ - .
continue alternative
Hacheurs Gradateu rsl I Cycloconvertisseurs
Source Source
continue alternative

FIGURE 1.2 — Les différents types de conversion utilis€s en électronique de
puissance : continu-continu, continu-alternatif, alternatif-alternatif et alternatif-

continu [AlI06].

1948
Transistor
1925 bipolaire
F. Presser 3 pointe
Redresseur
au sélénium 1951 1967-1975

Transistor  R. Middlebrook et C. Cuk
bipolaire Principales structures
ajonctions  de convertisseurs statiques

a disques secs

1883 1904 1907 1926 1933 1957
Thomas A. Edison J.A. Fleming L. De Forest L.O. Grondahl J. Slepian et L.R. Ludwig Thyristor ou
Effet thermoionique Tube 4 vide Tube a vide Redresseur a oxyde Ignitron redresseur Silicon Controlled
ou « effet Edison » thermoionique thermoionigue de cuivre, 3 contrlé a arc de mercure rectifier (SRC)
T __  a2anodes|(diode) triode disques secs

| |

T T
1880 1890 1900 1910] 1920 1930 1940 1950 1960 1970 1980 1990
1900 1912 1928 1932-1939 1969 1984
P Cooper-Hewitt E.FW. Alexanderson 1. Lagmuir et D.C. Price FG. Logan Diode 3 Transistor
Redresseur pleine Amplificateurs Thyratron, tube a gaz Amplificateurs epitaxie bipolaire
onde a 2 anodes magnétiques magnétiques a ou PIN a grille isolée
& arc de mercure série/paralléle autosaturation ou IGBT

1916
70 kW de puissance modulée

FIGURE 1.3 — Chronologie de 1’évolution des composants de puissance [All106].

2. les amplificateurs magnétiques ;

3. les semi-conducteurs de puissance.

Les tubes a vide

Les tubes a vide sont des composants €lectroniques actifs qui jouent le role de
redresseurs de courant et d’amplificateurs de signal [AllI06]. Premiers composants
d’électronique de puissance a voir le jour, ils sont apparus en 1904 et ont été sup-
plantés par les semi-conducteurs de puissance dans la seconde partie du vingtieme
siecle [Hof83]. Cependant, les tubes a vide ont encore des applications marginales
dans les domaines des tres fortes puissances et des hyperfréquences ainsi que dans
les zones présentant un champ électromagnétique élevé auquel ils sont peu sen-
sibles. Un tube a vide se présente sous la forme d’une ampoule de verre (plus rare-
ment de métal ou de céramique) contenant au moins une cathode et une anode : la
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Anode

Flux d’électrons

Cathode

(a) b)

FIGURE 1.4 — Principe de fonctionnement d’un tube a vide (a) et photos d’une
tétrode et d’une pentode (b).

cathode est chauffée par un filament (chauffage indirect) ou directement par le pas-
sage d’un courant alternatif (chauffage direct) afin de produire un flux d’électrons.
Une fois créés, les €lectrons se déplacent alors vers I’anode qui est placée a 1’autre
extrémité du tube : les électrons ne peuvent €tre attirés par la cathode et le courant
n’est donc conduit que dans un seul sens (voir figure 1.4(a)).

Le tube a vide le plus simple est constitué de deux plaques (cathode et anode) :
c’est une diode. En 1904, le premier tube électronique est créé par Fleming : il s’agit
d’une diode a chauffage indirect qui assure la fonction de redresseur de courant.
La modulation du courant est par la suite obtenue par 1’intercalement d’une grille
métallique entre 1’anode et la cathode qui limite le nombre d’électrons captés par
I’anode : c’est une triode. La premiere triode, appelée Audion, a été mise au point en
1907 par De Forest. Différentes améliorations de la triode ont permis de limiter les
phénomenes d’oscillations (par I’ajout d’une grille écran, on parle alors de tétrode)
et le retour des électrons secondaires sur la cathode en utilisant une grille d’arrét :
on obtient alors une pentode (voir figure 1.4(b)).

Le principal défaut des tubes a vide est la formation d’ions parasites dus a une
mauvaise étanchéité du tube ou a I'ionisation des métaux de I’anode ou de la ca-
thode. Entre 1928 et 1933, les tubes a vapeur métalliques et a gaz ont été dévelop-
pés : un courant recu par la grille provoque la formation d’un plasma dans le gaz ce
qui entraine la circulation d’un fort courant entre deux anodes. Les tubes a vapeur
sont utilisés pour le redressement du courant alternatif [All06].

Les amplificateurs magnétiques

Les amplificateurs magnétiques ont vu le jour en 1912 [Alel6], parallelement
au développement des tubes a vide. Leur principale application s’est faite dans le
domaine de la radiotéléphonie. En 1916, les amplificateurs magnétiques peuvent
moduler des hautes puissances jusqu’a 70 kW permettant 1’établissement de la pre-
miere liaison radio entre les USA et la France. Peu a peu remplacés par des tubes
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FIGURE 1.5 — Evolution du marché des semiconducteurs de puissance (en millions
de dollars) et prévision des ventes pour les prochaines années [ppd10].

a vide, les amplificateurs magnétiques ont été largement utilisés a bord des bateaux
de guerre lors de la seconde guerre mondiale notamment en raison de leur fragilité
moindre par rapport aux tubes électroniques et grace a I’utilisation de nouveaux
matériaux magnétiques [Log48].

Les semi-conducteurs de puissance

Les semi-conducteurs de puissance sont le dernier type de composants appa-
rus sur le marché au sortir de la deuxieme guerre mondiale rendant obsoletes les
amplificateurs magnétiques et les tubes a vide [Ras01]. Un semi-conducteur est un
matériau dont les propriétés électriques sont intermédiaires entre celles d’un iso-
lant et celles d’un métal. La conduction électrique s’effectue par la formation de
paires électron-trou, les trous résultant du passage d’électrons de la bande de va-
lence a la bande de conduction. La conduction électrique peut €tre contrdlée en
dopant le matériau semiconducteur. Les diodes, les transistors bipolaires et les thy-
ristors en silicium, qui permettaient de controler des courants et des tensions élevés,
sont les premiers composants de puisance commercialisés. Dans les années 1970,
I’apparition de structures de type MOS (Metal-Oxyde-Semi-conducteur) aboutit a
la fabrication de transistors MOSFET qui supplanteront rapidement les transistors
bipolaires pour les applications a faible puissance nécessitant une miniaturisation
(ordinateur portable, téléphone portable, micro-électronique). Les avancées techno-
logiques les plus marquantes sont récentes ce qui explique I’envolée du marché des
semi-conducteurs de puissance dans les depuis quelques années (voir figure 1.5). On
citera par exemple la commercialisation en 1985 du premier transistor IGBT (Insu-
lated Gate Bipolar Transistor, [Bal84]) ou du thyristor GTO (Gate Turn-Off) en
1990 (voir figure 1.3).

La recherche d’une meilleure fiabilité et d’une tenue en environnement ex-
tréme (haute température, forte puissance et haute tension) a orienté les recherches
vers de nouveaux matériaux a grand gap : ainsi les premicres diodes en carbure
de silicium (SiC) ont été commercialisées en 2001 par Infineon et de nombreuses
études sur le diamant [Civ09] sont actuellement en cours. Des recherches sont
aussi menées pour fabriquer des composants a base de gallium (nitrure de gallium,
GaN [Pea00]) et des composants en arséniure de gallium (GaAs) pour des applica-
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FIGURE 1.6 — Evolution du cours mondial du pétrole brut en dollars constants par
baril entre 1973 et 2008 [unc08].

tions particulieres comme les hyperfréquences sont commercialement disponibles.
Dans la suite de cette thése, nous ne nous intéresserons qu’aux semi-conducteurs de
puissance.

1.1.2 Intéréts des systemes d’électronique de puissance

L’électronique de puissance permet de convertir et de contrdler les apports
d’énergie é€lectrique : les systemes d’électronique de puissance sont aujourd’hui
largement utilisés dans 1’industrie car ils sont économiques, écologiques et peu
colteux a entretenir [Bou08, Fil01]. L’augmentation réguliere du prix des matieres
premieres d’origine fossile (voir figure 1.6), associée a la raréfaction annoncée du
pétrole poussent les industriels a se tourner vers d’autres types d’énergie et a uti-
liser de plus en plus fréquemment des dispositifs électriques pour la traction ou la
commande d’auxiliaires afin de diminuer les cotts d’utilisation.

La nécessité d’utiliser des énergies alternatives au pétrole s’explique aussi par
des considérations écologiques : ainsi, la France s’est engagée a diminuer ses émis-
sions de gaz a effets de serre (CO, CO,, NO,) lorsqu’elle a ratifié le protocole
de Kyoto entré en vigueur en 2005. L’objectif est de ramener en 2012 les rejets
de gaz polluants en deca du niveau de 1990 considérée comme 1’année de réfé-
rence [unfl1]. On observe d’ores et déja une baisse des émissions de gaz a effets de
serre puisque les rejets en 2010 sont inférieurs de 10,7 % a ceux de 1990 [eeall].
Bien que le protocole de Kyoto ne s’applique ni au transport aérien ni a I’armée, les
entreprises aéronautiques francaises se sont engagées lors du Grenelle de 1’environ-
nement en 2008 a faire baisser de moitié leurs émissions de CO; d’ici 2020 [grel1].
Pour cette méme échéance, la recherche européenne s’est fixée des objectifs en-
core plus ambitieux et table sur une diminution de 50 % des émissions de CO;
et de 80 % de celles des NO,. Dans 1’automobile par exemple, I’objectif est de
passer d’une émission moyenne de 176 g/km (Europe) ou de 136 g/km (France) a
130 g/km en 2012 pour les véhicules particuliers et les véhicules commeciaux 1é-
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FIGURE 1.7 — Evolution des rejets de CO, en Europe en fonction du mode de trans-
port [eeall]. On observe une augmentation constante des rejets en CO, liés au
transport depuis 1990.

gers. L’effort important de réduction des émissions de gaz a effets de serre demandé
au secteur automobile s’explique par la part prépondérante de ses rejets sur le total
des émissions (voir figure 1.7).

Latteinte de ces objectifs passe inévitablement par le remplacement du parc au-
tomobile et avionique par de nouveaux appareils utilisant des technologies moins
consommatrices d’énergie d’origine fossile. Enfin, les systeémes d’électronique de
puissance présentent une meilleure maintenabilité que les systeémes hydrauliques ou
pneumatiques permettant d’améliorer la sécurité et de diminuer les colts d’exploi-
tation [Ros07].

1.1.3 Enjeux de la haute température et applications en électro-
nique de puissance

La haute température

La haute température ainsi que les variations de température sont les contraintes
majeures que subissent les systemes d’électronique de puissance. En effet, ces der-
niers peuvent étre soumis a une température ambiante tres chaude et/ou a des varia-
tions de température qui risquent de les dégrader. Ces changements de température
sont dus a I’environnement (cyclage passif) et a I’échauffement des composants
lors de leur fonctionnement (cyclage actif) [All05]. L'une des principales difficultés
dans le développement des modules de puissance réside dans la tenue a la tempé-
rature des différents matériaux (semi-conducteurs, métaux, polymeres, céramiques,
(voir figure 1.8) qui constituent un module [Won99, McC98, Che97, Sie01, Dup06,
Abt00].

Lutilisation de systemes d’électronique de puissance a été impulsée des les an-
nées 1950 par le gouvernement américain dans le cadre de programmes spatiaux.
On a observé une multiplication des programmes de recherche a la suite des chocs
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FIGURE 1.8 — Tenue en température des matériaux constituant un module de puis-
sance classique [Dup06].

pétroliers de 1976. La derniere décennie a été tres fortement marquée par un regain
d’intérét pour I’électronique de puissance et en particulier pour des applications
haute température se traduisant par une recherche florissante que ce soit dans I’in-
dustrie, dans le secteur académique ou au sein de consortiums public-privé. On peut
notamment citer :

— Le CPES (Center for Power Electronics Systems) qui regroupe cinq univer-
sités (dont le Virginia Tech) et environ soixante entrprises privées. Créé en
1998, ses thématiques de recherche sont notamment 1’intégration a haute
densité de puissance, la conception de composants de puissance et I’étude
de leur vieillissement pour des secteurs comme 1’automobile, I’avionique ou
I’armée [cpe09];

— Le CALCE (Center for Advancing Life Cycle in Engineering) qui rassemble
pres de trente laboratoires universitaires et de nombreuses entreprises inter-
nationales est né en 1985 sous I'impulsion de I’armée américaine. Ce centre
de recherche s’intéresse principalement a la fiabilité des composants électro-
niques et leur intégration avec un intérét particulier pour les technologies sans
plomb. Ses domaines de recherches couvrent tous les secteurs industriels : au-
tomobile, avionique, aérospatial, informatique, industrie pétroliere et gaziere,
armée, télécommunications [cal09] ;

— L’ECPE (European Center for Power Electronics) : créé en 2003, ce centre est
constitué d’un groupement de laboratoires de recherche européens et d’in-
dustriels [ecpl1]. L’objectif est le transfert de connaissances dans tous les
domaines de I’électronique de puissance en Europe. Les principales théma-
tiques de recherches sont les systemes d’électronique de puissance et leur in-
tégration notamment en environnements séveres (haute température et haute
tension).

Ce nouvel engouement pour 1’électronique de puissance appliquée a la haute

température s’explique par deux facteurs majeurs [Ros07] :

— la volonté de diminuer les coflits de fonctionnement en limitant la consomma-
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Type d’application Exemples Température
maximale (°C)
Moteur Unité de contrdle du moteur, systéme 850
d’injection électronique de carburant
Sécurité ABS, Airbag 110
Confort Contrdle de la climatisation, sieges et vitres | 85
électriques
Télécommunications | Radio, GPS, lecteur CD 80
Démarrage Batterie, alternateur 150
TABLE 1.1 - Exemple de systemes électroniques dans 1’automobile,

d’apres [JohO4b].

tion d’énergie fossile ;

— les progres réalisés dans le domaine des semi-conducteurs avec notamment
I’apparition sur le marché de composants en SiC adaptés a des températures
élevées et a la montée en fréquence.

Outre la température, d’autres facteurs comme les chocs, les vibrations ou la

sensibilité aux ondes électromagnétiques diminuent la fiabilité d’un module d’élec-
tronique de puissance et doivent étre prises en compte lors de sa conception.

Applications a I’automobile

Le nombre de voitures dans le monde est estimé a 550 millions d’unités dont
plus de 32 millions en France. L'émergence de nouveaux pays comme la Chine
ou I’Inde ne font qu’accroitre le nombre de véhicules en circulation et de ce fait,
la pollution atmosphérique. Les rejets automobiles sont multiples : oxydes d’azote
(NO,), monoxyde de carbone (CO), hydrocarbures non entierement brilées (HC),
dioxyde de carbone (CO2) et suies [Pin04].

La chute des émissions de NO, et de CO entre 1990 et 2005 a été spectaculaire
(voir figure 1.9) et s’explique par des avancées technologiques comme la généra-
lisation sur les nouveaux modeles de filtres a particules, de pots catalytiques ou
I’amélioration des carburants. Le CO; constitue maintenant la principale source de
pollution atmosphérique : la diminution des rejets de CO, passe inévitablement par
une baisse de la consommation de carburant liée a I’intégration massive de systemes
€lectroniques dans les véhicules [Cha97, Mil99].

Si des systemes électroniques sont présents dans les voitures depuis la fin des
années soixante-dix, I’augmentation de la puissance embarquée nécessite de pou-
voir placer les dispositifs électroniques dans des zones de plus en plus chaudes (voir
tableau 1.1).

De nombreux programmes de recherches portant sur la haute température (a
partir de 125 °C [SchOO]) ont ét€é menés dans la derniere décennie, on peut citer
par exemple le projet HIMRATE (High-temperature IGBT- and MOSFET-modules
for Railway traction and AutomoTive Electronic application) portant sur la fiabilité
de modules contenant des composants en silicium pour des applications ferroviaire
ou automobile. Outre la température extérieure (cyclage passif) [Johue], les compo-
sants sont aussi soumis a du cyclage actif qu’il est difficile d’évaluer et de modéliser

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0005/these.pdf
© [A. Masson], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



Electronique de puissance 13

100%-/

90% -
80%-
70%-
60%
50%-
40%
30%-
20%
10%-

0%

S02 NOx HCNM NH3 co Particules
()

30
25 V%
20 -
15 -

10

Emissions de polluants (g/km)

0 1 1 1 Ll Ll T T
1972 1976 1980 1984 1988 1992 1996 2000 2005

(b)

FIGURE 1.9 — Part du transport (grisé) dans le total des émissions de différents
polluants en Europe en 2001 (a) et évolution des rejets en CO et NO, (b) [Pin04].
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FIGURE 1.10 — Profil de température lors d’un cycle routier [JohO4b]. La tempé-
rature est mesurée grace a dix thermocouples (notés TC). On remarque que les
variations de température sont importantes : les mesures ont dii €tre interrompues a
cause d’une odeur de briilé lors de I’essai.

en raison des facteurs dont il dépend comme le type de conduite, le trafic routier ou
le type de routes empruntées. En association avec 1’université d’ Auburn, Daimler
Chrysler a mené une étude sur la température au niveau de la transmission pour un
cycle de conduite alternant différents types de conditions routieres (voir figure 1.10).
Il apparait que les variations de température sont assez €levées puisque la tempé-
rature oscille entre 95 et 145 °C. Méme si dans la plupart des cas, la température
ne devrait pas dépasser 150 °C, il existe certaines applications (notamment le rem-
placement des actionnneurs électromécaniques) pour lesquelles la température de
fonctionnement atteint 200 °C : 'utilisation de solutions haute température semble
donc inévitable pour la plupart des utilisations de 1’électronique dans le secteur au-
tomobile.

Enfin, les systémes d’électronique de puissance subissent aussi des dégradations
dues a la présence de gaz corrosifs, de solutions salines, de carburants, de liquides
organiques [KasO1].

Outre les recherches sur la généralisation des systemes d’électronique de puis-
sance pour les véhicules a moteur thermique, de nombreux programmes visant la
production de voitures hybrides et de voitures €lectriques ont abouti a la mise sur
le marché de la EV1 de General Motors (électrique) en 1996 et de la Prius de
Toyota (hybride) en 1997 par exemple. On peut aussi citer 1’arrivée sur le mar-
ché anglais d’un camion électrique de la marque Smith Newton doté d’une charge
utile de 3,4 tonnes et d’une autonomie de 80 km. A la fin de I’année 2010, deux
voitures électriques sont commercialisés sur le marché grand public : la LEAF de
Nissan et la Chevrolet Volt de General Motors. Des objectifs ambitieux de ventes
de voitures électriques sont visés : 1 million de véhicules en 2015 aux Etats Unis
et 25 % des voitures neuves vendues dans le monde en 2050. Cependant, des obs-
tacles techniques comme le temps de charge de la batterie, I’autonomie du véhicule,
le manque d’infrastructures de charges, I’encombrement des batteries ou 1I’absence
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de normes pour les prises électriques sont autant d’obstacles a I’expansion de la
voiture électrique.

Applications a ’aéronautique

Face a I’augmentation continue du trafic aérien [1at08], I’industrie aéronautique
tend a remplacer les circuits pneumatiques, hydrauliques et mécaniques présents
dans les avions par des systemes électroniques [Lan05, TouO7a] pour les applica-
tions autre que la propulsion. L’objectif a terme est de remplacer tous les circuits
utilisant des fluides par des dispositifs électriques [Ros07] (voir figure 1.11).

De nombreux programmes européens de recherches sur I’avion plus électrique
sont menés, on peut citer :

— le programme Power Optimized Aircraft (2002-2006) qui réunit dix indus-
triels (dont Hispano-Suiza et Labinal) et I’université de Kassel a pour objectif
de diminuer de 5 % la consommation en carburant et d’augmenter la fiabilité
des systemes embarqués ;

— le programme More Open Electrical Technologies (2006-2009) qui fait suite
au programme POA rassemble 62 partenaires (46 industriels et 16 centres
de recherches publics et universités) et a pour but I'intégration de systeémes
électriques dans les avions et la proposition d’une architecture pour 1’avion
plus électrique ;

— le programme européen Innovative Technological Platform for Compact and
Reliable Electronic integrated in Actuators and Motors (débuté en 2010) qui
a pour theme de recherche les actionneurs électromécaniques et en particulier
leur fiabilité en environnement extréme (température supérieure a 200 °C) : il
réunit dix pays et un grand nombre de partenaires industriels du secteur ;

— le programme Clean Sky (débuté en 2008) qui est cofinancé a parts égales
par la communauté européenne et I’industrie aéronautique dont le but est de
proposer des solutions technologiques permettant de limiter I’impact du trans-
port aérien sur I’environnement. L’ objectif est de diminuer les émissions de
CO; de 50% et de 80% celles de NO,. Ce programme s’intéresse aussi a la
limitation de la pollution sonore due aux avions [safl1].

L’ objectif du passage a un avion plus électrique est de diminuer les cofits d’ex-

ploitation de 10 % en agissant sur trois points :

— remplacer les réseaux pneumatiques et hydrauliques par un réseau électrique
afin de réduire de 20 % le poids des appareils ;

— limiter la pollution en diminuant la consommation d’énergie fossile et de
fluides hydrauliques ;

— augmenter la maintenabilité.

En cinquante ans, la puissance embarquée a bord des avions a été multipliée par

20 et atteint 850 kW pour I’A380 et 1400 kW pour le B787, les deux derniers gros
porteurs mis sur le marché [Lan05].

Parmi les avancées les plus marquantes vers 1’avion tout électrique, on peut
citer les commandes de vol électriques Electronic Hydrostatic Actuators [Gar08]
présentes sur 1’ A320 depuis 1984, I'inverseur de poussée ETRAS (Electrical Thrust
Reverser Actuation System) (voir figure 1.12) d’Hispano Suiza qui équipe 1’A380
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FIGURE 1.11 — Schéma des différents systeémes présents dans un avion actuel (en
haut) et exemple d’architecture d’un avion plus électrique (en bas), d’apres [aial1].
On remarque que dans le schéma de I’avion plus électrique, le réseau électrique
véhicule la plus grande partie de I’énergie.
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FIGURE 1.12 — Schéma de fonctionnement de I’ETRAS et photo de 'ETRAS en
situation sur un A380 [his11].

ou le calculateur électronique EBAC (Electrical Brake Actuation Controller) qui
contrdle 1’asservissement des freins du Boeing 787.

Le principal frein a la généralisation des systemes électriques reste la tempéra-
ture puisque selon la recommandation DO 160 de la RTCA (Radio Technical Com-
mission for Aeronautics [rtc11, Cia0O5]), un avion civil doit pouvoir voler durant
50 000 heures en toute sécurité dans des conditions séveres (cyclage thermique,
haute température, vibrations). Le cyclage des composants de puissance présents
dans un avion est lié aux variations de température ambiante (par exemple au sol
ou en altitude), ainsi qu’aux régimes de fonctionnement périodiques de ces compo-
sants (2 I’atterissage pour une commande de frein, au décollage et a 1’atterissage
pour les systemes proches du réacteur). Il existe différentes modélisations d’un
profil de vol : le profil moyen sur lequel se base la norme DO 160 et deux pro-
fils extrémes (pour des températures ambiantes tres chaudes ou au contraire tres
froides). Ainsi, lors d’un vol classique, la température extérieure va varier entre -
55 et + 200 °C. C’est donc principalement au challenge de la tenue en cyclage de
grande amplitude avec des températures maximales élevées auquel est confrontée
I’industrie aéronautique pour mener a terme le projet d’avion plus électrique.

Applications au forage pétrolier

Le pétrole est une source d’énergie fossile épuisable et non-renouvelable. Dans
les années 1940, le physicien Marion King Hubbert a proposé une courbe de type
gaussienne modélisant I’exploitation pétroliere (voir figure 1.13).

L’estimation de Ryman prend en compte le pétrole déja extrait et permet d’affi-
ner le modele d’Hubbert : selon cette estimation, les quantités de pétrole disponibles
seraient moins importantes que ce qui était attendu. L’étude de la production mon-
diale de pétrole depuis 1900 (voir figure 1.14) montre que nous serions au sommet
du pic pétrolier actuellement et les gisements devraient se tarir entre 2010 (Texas)
et 2050 (mer du Nord) [JohO4a]. Néanmoins, la limite est régulierement repoussée
avec la découverte de nouveaux champs pétroliferes, les avancées technologiques
(qui permettent de creuser plus profondément et d’améliorer le rendement de pro-
duction) ou I’extraction de pétrole de qualité moindre comme I’exploitation des
schistes bitumineux au Canada (a partir desquels il est possible de produire du pé-
trole par pyrolyse). L’utilisation massive de systemes d’électronique de puissance
pour I’exploitation pétroliere permettrait le développement plus important de sys-
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FORAGE
HORIZONTAL

FIGURE 1.15 — Schéma d’un puits de forage horizontal en "arrétes de poisson"
[ecoll].

teme de forage a I’horizontal en utilisant des modules de puissance pour le contrdle
des actionneurs et le déplacement de la téte de forage Le forage horizontal est une
technique utilisée depuis 1990 qui s’effectue a partir d’un unique puits vertical qui
s’incline a dix kilometres de profondeur (voir figure 1.15). Ce procédé est décrit
comme plus écologique que le forage classique a la verticale car plusieurs tétes de
forage partent a partir d’un seul puits vertical et il n’est donc plus nécessaire de
creuser plusieurs puits cote 2 cote. Economiquement parlant, ce procédé est plus
cher a mettre en ceuvre (25 a 300 %) mais devient rapidement rentable du fait du
volume de réserves pétrolieres exploitables par chaque puits horizontal. En effet, le
bras horizontal peut se déplacer jusqu’a 2 km ce qui permet d’explorer de grandes
étendues géologiques. Un puits horizontal permet de produire jusqu’a quinze fois
plus de barils/jour qu’un puits vertical [Kin93]. Néanmoins, méme si sa durée d’uti-
lisation est faible (de 1’ordre de 5000 heures), I’environnement d’un tel équipement
est tres sévere et les modules de puissance doivent répondre a un cahier des charges
tres strict : résistance aux chocs et aux vibrations, a la chaleur (plus de 200 °C
d’ambiante) et une faible taille (les tétes de forage ne devant pas dépasser 50 cm de
diametre) [Gin0O0].

Besoins pour la géothermie

Face a I’augmentation croissante des besoins en énergie et a 1’épuisement
des ressources pétrolieres, de nombreuses recherches sont menées sur des sources
d’énergie alternatives dont fait partie la géothermie. La géothermie permet d’utiliser
I’énergie présente dans le sous-sol terrestre mais la détection et I’exploitation des gi-
sements géothermiqes s’avere difficile en raison des conditions environnementales.
L’ équipement utilisé doit pouvoir fonctionner a des températures atteignant 600 °C
et sous une pression de 700 bars : I’utilisation de modules de puissance solides et
fiables est donc indispensable [Norl1].
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FIGURE 1.16 — Représentation schématique d’un module de puissance.

1.2 Module de puissance

1.2.1 Définitions et généralités

Un module de puissance est un dispositif contenant des composants électro-
niques reliés entre eux et dont le fonctionnement s’apparente a celui d’un ou plu-
sieurs interrupteurs.

Un module de puissance contient différents éléments (voir figure 1.16) :

1. les semiconducteurs ou puces (diode, JFET, IGBT) ;

2. le substrat isolant (le plus souvent une céramique métallisée), un module pou-
vant en contenir plusieurs ;

3. la semelle (en cuivre ou AISiC, un alliage d’aluminium et de carbure de sili-
cium) dans le cas de fortes puissances,

4. I’encapsulant ;
5. le bottier ;

6. les connexions internes et externes (fils de bonding ou cablage, brasures).

Une fois les différents constituants du module assemblés, celui-ci est boulonné
a un systeme de refroidissement, afin de dissiper la chaleur produite en fonction-
nement, puis relié par des fils aux actionneurs qu’il commande. Les principaux
parametres a prendre en compte lors de la fabrication industrielle d’'un module de
puissance sont les facteurs thermiques (conductivité thermique, puissance dissipée),
électriques (tension de claquage), mécaniques (détérioration de I’interface, dégra-
dation des matériaux), chimiques (diffusion des especes au cours du temps) ainsi
que le colit des constituants. Cependant, le prix d’une technologie n’est pas fixe et
diminue fortement avec le temps [Mog05] : ainsi I’amélioration des technologies de
fabrication du SiC a permis de produire des plaquettes (plaquettes) de plus en plus
grands permettant de diminuer le coit unitaire des composants en SiC [Fri09].
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1.2.2 Les puces électroniques

Le terme de puce désigne I’ensemble des éléments actifs présents dans un mo-
dule de puissance. Les puces sont brasées sur un substrat céramique métallisé tandis
que les connexions internes sont assurées par des fils de bonding. Les puces doivent
posséder des caractéristiques thermiques, mécaniques et électriques particulieres ce
qui limite le nombre de matériaux adaptés a leur fabrication. Le plus souvent, plu-
sieurs dizaines de composants sont réalisés sur un méme plaquette et leur fabrication
nécessite une succession d’étapes technologiques complexes [Zel06] :

— dopage (type n et p) du matériau lors de I’épitaxie ou par implantation io-

nique ;

— réalisation des motifs d’alignement afin d’assurer un bon centrage des diffé-

rents masques ;

— dépdt de I'oxyde de grille et des métallisations de grille par oxydation ou

évaporation ;

— création de jonctions localisées ;

— dépdt de la passivation primaire ;

— réalisation des contacts ohmiques par métallisation ;

— dépdt de la passivation secondaire (polymere le plus souvent) afin de protéger

le composant ;

Outre les performances intrinséques du matériau, la technologie (croissance,
nettoyage, dépots, dopage) doit étre suffisamment mature pour permettre une pro-
duction a grande échelle de composants sans défaut. Actuellement, le silicium est
tres largement utilisé pour la réalisation de composants de puissance dont la pro-
duction industrielle est maitrisée depuis plusieurs décennies [All06]. Cependant en
raison de son champ de claquage limité et de sa faible largeur de bande interdite,
le silicium ne peut pas étre utilisé pour des applications trés haute température ou
tres haute tension : de nouveaux matériaux ont donc été étudiés pour répondre a
ces besoins particuliers [Tou07b, Civ09]. Le diamant apparait comme le matériau
idéal pour des applications haute température ou haute tension car il possede d’ex-
cellentes propriétés de conductivités thermique et électrique ainsi qu’un champ de
claquage élevé. Néanmoins, I’impossibilité actuelle de réaliser des plaquettes sans
défauts ainsi que des difficultés liées au dopage de type n ne permettent pas en-
core le passage du stade expérimental au stade industriel [Koi02]. D’autres maté-
riaux a base de gallium comme le nitrure de gallium sont aussi étudiés mais ses
propriétés semblent insuffisantes pour réaliser des composants de puissance haute
température [Pea99]. Compte tenu des spécificités requises pour la réalisation de
composants haute température, le carbure de silicium (SiC) se présente aujourd’hui
comme un candidat intéressant pour la fabrication de composants haute tension ou
haute température [Bro04, JohO7], notamment grace a ses propriétés électriques ap-
propriées (valeurs données pour le SiC-4H a 25 °C) :

— une large bande interdite (Eg = 3,2 €V) induisant un champ de claquage €levé
et une concentration de porteurs intrinseques plus faible que celle du Si ce qui
permet ’utilisation du SiC a haute température (600 °C) ;

— une bonne conductivité thermique (A de I’ordre de 400 W/m.K) favorisant
la dissipation rapide de la chaleur du composant ce qui facilite la montée en
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FIGURE 1.17 — Représentation de différents polytypes de SiC [TouO7b].

puissance et en fréquence

— une bonne stabilité thermique (Coefficient of Thermal Expansion ou coeffi-

cient de dilation thermique de 2,2.10 %ppm/°C 2 20 °C) ;

— une bonne résistance mécanique ;

— une bonne stabilité face aux agents chimiques et radioactifs.

Il existe environ 200 variétés de SiC appelés polytypes classés selon la nomen-
clature de Ramsdell qui est basée sur la géométrie de I’empilement des couches de
silicium et de carbone. Chaque polytype possede des caractéristiques cristallogra-
phiques particulieres et donc des propriétés qui lui sont propres. L’électronique de
puissance s’intéresse principalement a trois types de SiC qui sont les seuls a pouvoir
étre produits sous forme stable, ¢’est a dire sous la forme d’un matériau entierement
monocristallin (voir figure 1.17) :

— le SiC 3C (forme cubique) ;

— le SiC-4H (forme hexagonale), avec lequel sont réalisés la plupart des pla-

quettes en SiC actuels ;

— le SiC-6H (forme hexagonale)

Connu et étudié par Berzélius depuis 1824, le SiC naturel provient de frag-
ments de météorites et n’existe pas sur Terre. Le SiC synthétique a été produit des
1892 par Acheson. A partir de 1955, la fabrication du SiC se fait par la méthode
Lely [Lel55] qui permet d’obtenir un matériau monocristallin de qualité électro-
nique. Cependant, le SiC ainsi produit était porteur de nombreux défauts comme les
micropores [Hof99] (absence de matiere liée a un défaut de croissance) ou les dis-
locations [Blu03]. Avec le développement de la méthode Lely modifiée [Tai78] de
nombreuses recherches ont été menées principalement en France, aux Etats Unis
et au Japon afin de réaliser des plaquettes de grands diametres (afin que la pro-
duction de composants soit économiquement viable) et avec le moins de défauts
possible [TouO7b], ces derniers ayant une influence sur les propriétés électriques
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FIGURE 1.18 — Tension de claquage en fonction de la densité de disloca-
tions [TouO7b].

Type Tension (V) | T; (°C) | Intensité (I)
Diode Schottky 1200 175 20
MOSFET 1200 155 50

TABLE 1.2 — Caractéristique de quelques composants commerciaux en SiC (source
CREE).

du composant final : on remarque par exemple que plus la densité de dislocations
augmente, plus la tension de claquage d’une diode, c’est a dire sa tenue a la tension
diminue (voir figure 1.18).

Aujourd’hui, des plaquettes SiC de quatre pouces de diametre sans défaut ma-
jeur sont produits industriellement, le plus souvent par sublimation d’une poudre de
SiC a 2000 °C [TouO7b] et des puces fonctionnelles (voir tableau 1.2) sont dispo-
nibles (MOSFET, JFET) sur le marché depuis 2001 avec la commercialisation des
diodes Schottky. D’autres composants en SiC, comme les thyristors, sont actuelle-
ment en cours de développement dans les laboratoires universitaires.

1.2.3 Le substrat isolant

Le substrat est placé entre les semi-conducteurs et la semelle. Son rdle est d’as-
surer une isolation électrique entre les composants électroniques et la semelle ainsi
que d’évacuer la chaleur des puces vers 1’extérieur du module. Il existe différents
types de substrats dont la structure et la composition different. On peut par exemple
citer (voir figure 1.19) :

— le sustrat céramique métallisé par du cuivre (Direct Copper Bonded) ou de

I’aluminium (Direct Aluminium Bonded) ;

— le substrat céramique brasé (Active Metal Brazing) ;

— le Substrat Métallique Isolé (SMI ou IMS) ;

— le film épais.
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Brasure

Céramique

Direct Copper Bonded ou
Direct Aluminium Bonded

Céramique

Film épais

Active Metal Brazing Substrat Métallique Isolé
(IMS)

FIGURE 1.19 — Schéma des différents types de substrats isolants.

Electriques Meécaniques Thermiques Chimiques
Résistivité Résistance en Conductivité Résistance aux
élevée traction thermique agents chimiques
(> 10'2 ohm/cm) | élevée (> 200 MPa) | élevée (> 30 W/m/K) usuels

Constante Résistance a la CTE proche de celui Toxicité faible
di-électrique torsion des puces

faible (< 15) élevée (> 200 MPa)

Rigidité Facilement usinable | Résistance a des Inerte
di-électrique températures élevées

élevée (1000 °C)

TABLE 1.3 — Caractéristiques minimales de ’isolant utilisé pour la fabrication du
substrat d’'un module de puissance, d’apres [She05].

La plupart des substrats sont constitués de 1’association d’un métal et d’un iso-
lant dont les caractéristiques minimales sont indiquées dans le tableau 1.3.

Les matériaux isolants les plus fréquemment utilisés pour réaliser des substrats
(voir tableau 1.4) sont I’alumine (Al,O3), le nitrure d’aluminium (AIN) [Har98],
le nitrure de silicium (SizNy) [She05]. L'oxyde de beryllium (BeO) qui présente
d’intéressantes propriétés isolantes ne peut plus €tre utilisé en raison de sa toxicité.
Des études sont actuellement en cours sur le diamant mais son prix reste prohibitif
pour une utilisation a grande échelle.

Le "Direct Copper Bonded"

Le DCB est le substrat isolant le plus utilisé dans les modules de puissance : il
est constitué d’une céramique métallisée (300 a 635 um d’épaisseur) sur chacune de
ses faces par une couche de cuivre de 150 a 300 um. La céramique utilisée est soit
de I’alumine soit de I’ AIN [She05].

Matériau Al,O3 | AIN | BeO | SizNy
CTE (ppm/°C) 7,2 4,1 8 2,8-3,6
Conductivité thermique (W/m/°C) | 25 200 | 250 | 16-33
Permittivité relative 9,4 89 |7 7,5
Tenue diélectrique (kV/mm) 15 15 10 100
Résistivité électrique (ohm.m) 10 | 10™ | 10 | 10"3-10™

TABLE 1.4 — Comparaison entre les propriétés des céramiques usuelles utilisées
pour la fabrication de DCB, d’apres [She05]
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FIGURE 1.20 — Procédé de fabrication d’'un DCB d’apres [SHOO]

On remarque que le principal atout de 1’alumine est son faible colt : cependant,
sa faible conductivité thermique limite son utilisation a des applications de faible
puissance. Le nitrure d’aluminium a une bonne conductivité thermique et présente
aussi un CTE de proche de celui du silicium et du SiC ce qui permet de limiter les
contraintes thermo-mécaniques lors du cyclage : I’AIN est donc particulierement
adapté a des applications haute température nécessitant des puces en SiC.

La technique de fabrication des DCB est aujourd’hui bien maitrisée [SHOO,
SHO3b] : dans le cas de I’ AIN, la céramique est préalablement oxydée a 1200 °C :
une fine couche d’alumine (1 a 3 um) se forme en surface de I’ AIN. La suite du pro-
cessus est commune a I’ AIN et a I’alumine. La céramique et le cuivre sont chauffés
sous oxygene a 1065 °C, température de 1’eutectique Cu-O; car la présence d’une
couche d’oxyde a la surface du cuivre est nécessaire pour permettre une forte adhé-
sion entre la céramique et le cuivre. Lorsque la céramique du DCB est de I’alumine,
I’étape d’oxydation n’est pas nécessaire (voir figure 1.20).

Le "Direct Aluminium Bonded"

Le DAB a une structure similaire a celle du DCB : le cuivre qui recouvre la cé-
ramique est remplacé par de 1I’aluminium. Les propriétés électriques et thermiques
sont proches de celles du DCB. Les DAB sont plus adaptés au cyclage en raison de
leur plasticité plus élevée ce qui rend leur fiabilité a haute température plus grande
que celle des DCB [Cia02].

Le Substrat Métallique Isolé

Le substrat métallique isolé est constitué d’un matériau diélectrique d’épaisseur
de 50 a 100 um dont la face inférieure est recouverte d’une couche épaisse d’alu-
minium de 1 a2 3 mm tandis que sa face supérieure est recouverte d’une couche de
cuivre [She05]. Le matériau diélectrique peut étre de nature variée : on trouve des
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Matériau Cu | AlISiC | Cu-W CuMo | Fe-Ni-Co
CTE (ppm/°C) 17 | 7,5-12 | 6,5-8,3 7-8 5,2
Conductivité themique (W/m/°C) | 398 180 180-200 | 160-170 11-17
Module de Young (MPa) 330 450 1172

TABLE 1.5 — Caractéristiques des matériaux utilisés pour la fabrication des se-
melles, d’apres [She05].

résines époxy, des résines chargées céramique ou des polyimides. Cependant, en
raison de la présence dans la structure d’un polymere (époxy ou polyimide), son
utilisation ne peut s’étendre a des modules haute température. En effet, pour des
température proches de 150°C, on observe une chute des propriétés mécaniques,
thermiques et électriques du SMI. La conductivité thermique du diélectrique étant
faible et le CTE global du substrat proche de celui de I’aluminium, un systeme de
refroidissement performant doit étre utilisé.

Le substrat céramique brasé (Active Metal Brazing)

Le substrat céramique brasé est constitué d’une céramique sur les faces de la-
quelle sont brasées des couches métalliques (aluminium ou cuivre) de 300 a 400 um
d’épaisseur. La différence entre le substrat céramique et le DCB ou DAB réside dans
la technique d’attache entre la céramique et la couche métallique car il est néces-
saire d’utiliser un métal d’apport du type 72Ag/28Cu/3TiH,/3Zr pour réaliser une
brasure entre les deux types de matériaux [She05]. Le titane permet une meilleure
adhérence entre la céramique et le métal et améliore la tenue en cyclage thermique.
Le substrat céramique brasé présente une bonne conductivité thermique qui peut
étre diminuée par diffusion de 1’O, interfacial lors du brasage.

Le film épais

Ce type de substrat est constitué de couches métalliques minces obtenues par
évaporation suivie d’une croissance électrolytique : une couche de céramique per-
met de réaliser I’isolation de I’ensemble. L’intérét de ces deux couches métalliques
est d’améliorer la dissipation de la chaleur [God97].

1.2.4 La semelle

La semelle se situe entre la partie inférieure du substrat et le systeme de refroi-
dissement [She05], son role est d’évacuer la chaleur produite par I’échauffement
des puces lors de leur fonctionnement(cyclage actif) : elle doit donc posséder de
bonnes propriétés mécaniques et thermiques (voir tableau 1.5).

Principalement réalisée en cuivre ou en AlSiC, on utilise aussi des alliages de
cuivre (Cu-W et Cu-Mo) ou du Kovar (Fe-Ni-Co) pour la fabrication des semelles.
Les principaux avantages du cuivre sont son faible colit et sa conductivité thermique
élevée qui permet une dissipation rapide de la chaleur.
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1.2.5 Le systeme de refroidissement

Le systeme de refroidissement est vissé sur la semelle : 1’ajout d’une fine in-
terface thermique a I’interface permet d’améliorer le contact entre la semelle et le
systeme de refroidissement. Il existe différents types de systemes de refroidisse-
ment comme les radiateurs ou les systemes a eau. Certains modules de puissance
ne disposent pas d’une semelle : le systeme de refroidissement est alors directement
mis en contact avec la partie inférieure du substrat [Dup06].

1.2.6 Le boitier

Une fois I’assemblage réalisé, celui-ci est en placé dans un boitier qui lui as-
surera une protection contre les agents environnementaux ainsi qu’un soutien mé-
canique. Le boitier est réalisé dans un matériau polymere comme le Téflon ou le
PEEK ou en métal pour les applications haute température.

1.2.7 DL’encapsulant

Le boitier est rempli d’un encapsulant dont le rdle est de protéger les puces et
I’assemblage d’agents extérieurs nocifs (humidité, produits chimiques, gaz) pouvant
provoquer des phénomenes de corrosion limitant la durée de vie du module. Il est a
noter que I’encapsulant doit mis en ceuvre dans un environnement sain afin d’éviter
que les contaminants éventuels ne restent au contact des puces. L’encapsulant joue
aussi un role de protection électrique grace a ses propriétés isolantes.

Les principales caractéristiques d’un encapsulant sont les suivantes [She035] :

— une grande pureté

— une faible perméabilité aux gaz, aux agents chimiques et a ’humidité ;
une bonne tenue thermique dans la gamme -50 a +200 °C;
de bonnes propriétés d’isolation électrique ;
une grande facilité de mise en ceuvre.

Le silicone est un polymere synthétique inorganique constitué d’une chaine Si-O
qui peut étre fonctionnalisée grace a 1’ajout de différents groupements chimiques.
Les gels silicone sont les types d’encapsulants les plus utilisés dans les modules
d’électronique de puissance en raison notamment de leurs excellentes propriétés
mécaniques qui leur permettent d’absorber les contraintes résultant des différences
de CTE des matériaux de I’assemblage. Il existe une grande variété de gels silicone,
chacune ayant des spécificités lui permettant d’étre utilis€ dans un environnement
particulier comme la haute température ou en présence d’agents chimiques. Cepen-
dant, la mise en ceuvre s’avere parfois difficile car des bulles peuvent se former dans
le matériau qui devront €tre éliminées sous basse pression avant la polymérisation
du gel. De plus, le gel silicone ne peut ni €tre réparé ni étre remplacé en cas de
détérioration lors du fonctionnement du module.

Le paryléne est un polymere organique bio-compatible constitué d’atomes de
carbone et d’hydrogene dont 1’unité de base, de formule CgHg, contient un cycle

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0005/these.pdf
© [A. Masson], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



28 Etat de I’art
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FIGURE 1.21 — Représentation schématique de la polymérisation du Parylene-
N [For04].

aromatique (voir figure 1.21).

Le parylene a été découvert en 1948 par Szwarc [Szw48] et ses applications
(biomédical, électronique) n’ont cessé de s’étendre compte tenu de ses nombreux
atouts comme ses excellentes propriétés diélectriques, une grande résistance aux
solvants, une stabilité thermodynamique élevée ainsi qu'une faible perméabilité.
Le parylene est déposé sous la forme d’un film mince d’épaisseur variable sur les
surfaces qu’il doit protéger : le dépot se fait sous vide en quatre étapes selon le
procédé simplifié de Gorham [Gor66] :
sublimation du précurseur, le paracyclophane ;
pyrolyse du paracyclophane aboutissant a la formation de xylylene ;
adsorption du xylylene sur le support;
formation d’un film mince de paryléne par polymérisation radicalaire.

Divers types de parylene sont aujourd’hui disponibles dont seule une variété,
fluorée, est adaptée a la haute température : cette derniere apparait donc comme un
matériau intéressant pour des applications en électronique de puissance. Cependant,
il est a ce jour impossible de réaliser les dépdts de parylene haute température au
sein des laboratoires car il est protégé par un brevet : les échantillons a recouvrir
sont a envoyer a I’entreprise qui commercialise le matériau.

Le polyuréthane est un polymere organique constitué de monomeres d’uréthane :
chaque unité d’uréthane est constituée de deux groupes fonctionnels et d’atomes
de carbone, d’oxygene et d’hydrogene. La grande variété de groupes fonctionnels
possibles permet de former un grand nombre de polyuréthanes différents adaptés
a des applications particulieres. Ayant une bonne résistance aux agents chimiques
et a I’humidité ainsi que des propriétés électriques satisfaisantes, le polyuréthane
est un matériau intéressant pour I’encapsulation des modules. Le dépot de polyuré-
thane se fait sous forme d’un film mince : il faudra veiller a 1’absence d’air dans
le matériau final. Le polyuréthane ne peut pas étre utilisé en association avec du
silicone [She05]. La température de transition vitreuse (c’est a dire la température
a partir de laquelle le polymere devient visqueux) des polyuréthanes est variable et
dépend de la nature de ses groupes fonctionnels.

L’époxy est un polymere cyclique composé d’atomes d’oxygene, d’hydrogene et

de carbone. Ses propriétés (sauf la dureté) sont comparables a celles des autres
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polymeres comme le silicone. L’époxy est utilisé pour sa grande tenue aux agents
chimiques et sa résistance a des températures qui peuvent atteindre 180 °C.

D’autres polymeres comme le polyimide ou 1’acrylique sont aussi utilisés
comme encapsulants dans les modules de puissance.

1.2.8 Les brasures

Le maintien des différents éléments de 1’assemblage est réalisé a I’aide de bra-
sures qui doivent avoir une bonne conductivité électrique et thermique ainsi qu’une
bonne tenue mécanique. La brasure doit étre réalisée en présence d’additifs afin de
faciliter le mouillage, de prévenir I’oxydation et d’éviter la formation de composés
intermétalliques.

Classification des brasures

Il existe une grande variété de brasures qui peuvent étre classées en deux ca-
tégories selon leurs propriétés mécaniques. On distingue les brasures dures et les
brasures tendres :

— les brasures dures : de type AuSn ou AuGe, leur point de fusion est inférieur
a 400 °C. Ces brasures vont transmettre a la puce de fortes contraintes (200
a 300 MPa) en refroidissant ce qui risque de provoquer une détérioration des
puces et de I’attache. Cependant, elles se déforment plastiquement ce qui les
rend tres fiables en cyclage. Ces brasures sont aussi bien adaptées a la haute
température. Les alliages a base d’or sont utilisés pour les brasures entre la
puce et le substrat : les deux principales brasures sont I’ AuSn et I’AuGe dont
les températures de fusion sont respectivement de 232 °C et de 356 °C.

— les brasures tendres : de type PbSn, PbAg et SAC (SnAgCu), leur point de fu-
sion est inférieur a 300°C. Tres ductiles, ces brasures subissent de nombreuses
déformations au refoidissement ce qui les rend peu fiables en cyclage (voir fi-
gure 1.22).

La brasure classique Sn63Pb37

Les brasures tendres les plus courantes en électronique de puissance sont les
brasures de type étain-plomb dont il existe plusieurs alliages en fonction de leur
teneur relative en étain et en plomb. La brasure PbSn la plus utilisée est la brasure
Sn63Pb37 dont la température de fusion est de 183 °C.

La mise en ceuvre de cette brasure se fait en trois étapes :

— dépdt par sérigraphie de la pate a braser sur les élements a braser ;

— chauffage et refusion de I’alliage a une température 1égerement supérieure a
sa température de liquidus afin d’éviter la formation de composés intermétal-
liques ;

— refroidissement lent jusqu’a température ambiante.
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FIGURE 1.22 — Exemple de courbe contrainte-déformation d’une brasure classique
PbSn lors d’un cyclage entre 0 et 60 °C [Cia05]. On retrouve la contrainte en abcisse
et la déformation sur 1’axe des ordonnées. Toutes les valeurs sont données en unités
relatives.
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FIGURE 1.23 — Diagramme d’équilibre entre phases de 1’alliage 63Sn37Pb [pbs11].
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La température homologue

La chaleur est un facteur important de dégradation d’une brasure : a partir
d’une certaine température, ses caractéristiques se modifient et ses propriétés dimi-
nuent. Une brasure conserve donc son intégrité que jusqu’a une certaine tempéra-
ture qui est bien inférieure a sa température de fusion : cette température maximale
d’utilisation se définit par rapport a la température de fusion du matériau. Le rap-
port (1.1) entre la température d’utilisation (T,) et la température de fusion (T) est
appelé température homologue (T}) . Pour les applications en électronique de puis-
sance, ce rapport a été arbitrairement fixé a 0,8 maximum [Dup06].

_ LIK]

" Tk

Il est a noter que les températures s’expriment en Kelvin, ce qui lors de la conver-

sion en degrés Celsius, diminue fortement la température d’utilisation maximale du

matériau. Par exemple, une brasure dont la température de fusion est de 300 °C

(573,15 K), la température limite d’utilisation de la brasure est de 458,5 K soit

185 °C.

La température de fusion de 1’alliage Sn63Pb37 est de 183 °C et sa température

d’utilisation est de 90 °C ce qui est bien trop bas pour pouvoir utiliser cette brasure
pour des applications haute température.

(1.1)

Les solutions haute température

Depuis dix ans, des puces haute température en SiC sont disponibles sur le mar-
ché. Cependant, la brasure courante Sn63Pb37 n’est pas adaptée a des applications
haute température et des solutions alternatives doivent étres étudiées. Les princi-
pales caractéristiques que dioivent remplir les attaches de puces haute température
sont les suivantes [She05, Manl1, Lal02, Lee05] :

— un colit proche de I’alliage Sn63Pb37, c’est a dire ne dépassant pas 20

USD/kg ;

— une disponibilité des métaux en quantité suffisante afin de proposer une solu-
tion pérenne ;

— une bonne résistance a la corrosion

— une bonne mouillabilité ;

— une fiabilité en cyclage

— de bonnes propriétés mécaniques (résistance mécanique élevée, limite élas-
tique élevée, faible module d’élasticité qui permet de compenser les diffé-
rences de CTE) ;

— un point de fusion entre 200 et 310 °C pour I’attache puce/métallisation et
entre 160 et 270 °C pour la brasure métallisation/semelle (du point de vue
technique, la brasure haute température puce/métallisation est réalisée en pre-
mier) ;

— une conductivité thermique élevée ;

— une résistivité électrique faible ;

— une faible toxicité pour I’homme et I’environnement (excluant donc la pré-
sence de métaux comme le cadmium ou le plomb) ;
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FIGURE 1.24 — Vue d’ensemble des différentes solutions d’attaches de puces pour
des applications haute température. Sur I’axe des abcisses, on trouve un intervalle
de température et les secteurs concernés par cet intervalle. En ordonnées, les dif-
férentes attaches sont classées par température d’utilisation croissante (de bas en
haut) [Man11].

— un CTE < 29 ppm/ °C pour limiter les contraintes entre la puce et le substrat.
Diftférentes solutions d’attaches de puces haute température (voir figure 1.24)
sont aujourd’hui disponibles [Ble10, Manl1] :

1. les brasures a base de plomb (Pb)
les brasures a base d’or (Au)

les brasures a base de zinc (Zn)
les alliages a base de bismuth (Bi1)
la thermocompression d’or

les colles conductrices

les verres chargés argent

les rubans adhésifs

le frittage

SN T T o

—

le Transient Liquid Phase Bonding

Les brasures a base de plomb (Pb) Les brasures haute température a base de
plomb sont courantes en électronique. La température de fusion de ces brasures est
variable (voir tableau 1.6) et dépend du métal d’alliage utilisé (les plus courants
sont I’étain, I’argent et I’indium) et de la teneur en plomb [Manl1]. Les brasures
haute température a base de plomb ont une température de fusion supérieure a I’eu-
tectique classique Pb63Sn37 (183 °C), généralement comprise entre 200 et 300 °C :
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Composition Température de fusion ( °C)
Pb88-Sn10-Ag2 290
Pb92,5-Sn5-Ag2,5 296
Pb90-Sn10 301
Pb95,5-Sn2-Ag2,5 304
Pb97,5-Agl1,5-Snl 309
Pb90-In5-Ag5 310
Pb95-Sn5 312

TABLE 1.6 — Température de fusion de différents alliages usuels a base de plomb
utilisés comme brasures pour des applications haute température [Man11].

elle augmente avec la teneur en plomb de la brasure (voir figure 1.25). Cependant,
une teneur en plomb élevée est préjudiciable pour la qualité de la brasure qui pré-
sente des zones de vides et des fissures en raison d’un temps de refusion important.
Ces brasures sont largement utilisées car elles possedent de nombreux atouts (voir
figure 1.26) comme une grande ductilité, un colit modéré, une mise en ceuvre mai-
tris€e, une grande disponibilité commerciale ou encore une conductivité thermique
en adéquation avec la plupart des applications courantes en électronique [ YamO6].

Les alliagess a base de plomb utilisées pour la réalisation de brasures bénéficient
d’une dérogation pour les applications militaires, aéronautiques et spatiales. En ef-
fet, le plomb fait partie des six substances (plomb, chrome hexavalent, mercure,
cadmium, PBB, PBDE) concernées par la directive européenne RoHS pour Restric-
tion of the use of certain Hazardous Substances in electrical and electronic equip-
ment de 2006, modifiée en mars 2008 qui restreint 1’utilisation de ces éléments. Le
plomb a été interdit a cause de sa toxicité d’autant plus élevée que les brasures au
plomb sont tres riches en plomb et qu’il est manipulé a des températures élevées.
La dérogation prendra fin en 2013 pour tous les secteurs d’activité : les brasures
haute température a base de plomb sont donc vouées a disparaitre ce qui ne permet
pas d’envisager leur utilisation dans le futur. De plus, leur température d’utilisation
est aussi trop basse (200 °C maximum) pour étre considérée comme une solution
d’attache de puce fiable pour I’application visée dans ce travail de these.

Les brasures a base d’or (Au) L’or se présente comme un excellent métal de bra-
sure car il possede une grande résistance a I’oxydation et d’excellentes propriétés de
conduction thermique (317 W/m/K) et €lectrique. Les brasures a base d’or [Man11]
ont une concentration en or tres importante (80 % au minimum) par rapport a la pro-
portion de métal d’alliage (strontium, germanium, indium, silicium et nickel). Les
températures de fusion de ces brasures sont tres variables et s’échelonnent entre 280
et 950 °C (voir tableau 1.7).

Lalliage a base d’or le plus courant est I’eutectique Au-Sn20 : il possede
une bonne résistance a la fatigue et a la corrosion. Cependant, cet alliage est peu
fiable comme brasure de puce a cause de la formation d’intermétalliques lors de sa
mise ceuvre. Ces composés intermétalliques conduisent a une délamination et a la
formation de fractures dans 1’attache lors d’utilisations a haute température [Ive98].
On remarque aussi la formation de défauts (voir figure 1.27) dans la brasure lors de
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FIGURE 1.25 — Evolution de la température de fusion de différents alliages a base
de plomb en fonction de leur teneur en plomb. On constate que I’augmentation de
la concentration en plomb induit une augmentation de la température de fusion de
la brasure [Man11].
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FIGURE 1.26 — Principales propriétés des alliages a base de plomb utilisés comme
brasures pour des applications haute température [ Yam06].

Composition | Température de fusion ( °C)
Au-Sn20 280
Au-Gel2 356
Au-Si3 363
Au-Inl8 461
Au-Si2 800
Au-Nil8 950

TABLE 1.7 — Température de fusion de différents alliages usuels a base d’or utilisés
comme brasures pour des applications haute température [Man11].
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FIGURE 1.27 — Image en microscopie optique d’un joint AuSn de composition eu-
tectique réalisé entre deux substrats AsGa métallis€¢ or [Hum89]. On constate la
présence de nombreux vides qui apparaissent en noir dans 1’attache.

I’attache de composants AsGa9 : I’arsenic présent dans le composant s’évapore et
les bulles de gaz restent emprisonnées dans la brasure [Hum89].

L’utilisation d’un alliage Au-In pour la réalisation de brasures de composants
GaAs semble étre une solution appropri€e puisqu’on ne rapporte pas de défauts
dans I’attache [Chi93]. Il est parfois décrit une légere dissolution du GaAs dans
I’attache au niveau des zones périphériques sans que cela ne soit préjudiciable pour
la qualité de la brasure. Cependant, les réserves en indium sont limitées et la brasure
Au-In n’apparait pas comme une solution pérenne.

Des études sur les alliages Au-Si2 [Nai98] ont montré une amélioration du
mouillage et de la qualité de I’attache lors de la réalisation de brasures de com-
posants SiC qui s’explique par un enrichissement de la brasure par du silicium pro-
venant du composant. Cependant, les études ont été réalisées a tres haute tempéra-
ture (1500 °C) ce qui est incompatible avec la réalisation d’attaches de composants
fonctionnels.

En dépit des nombreuses qualités intrinseques de 1’or, les alliages dont il est le
principal constituant ne sont pas adaptés pour la réalisation d’attaches de puces SiC.
En effet, compte-tenu de la durée d’assemblage, les brasures or tres haute tempéra-
ture (Au-Si2, Au-In18, Au-Nil8 par exemple) ne peuvent étre utilisées sans risque
d’endommager la puce durablement. La brasure eutectique, Au-Sn20 a, quant a elle
une température d’utilisation (170 °C) trop limitée pour des applications haute tem-
pérature.

Les brasures a base de Zinc (Zn) Différents alliages a base de zinc [Sug06] ont
été étudiés pour la réalisation de brasures de puces. On peut citer les trois types
principaux :

— 7Zn-Sn [Lee05];

— Zn-In [Lee07];

— Zn-Al [Ret02]. Des variantes de cet alliage contenant du magnésium (Mg) et

du gallium (Ga) utilisés comme dopants ont été étudiés.

Les alliages a base de zinc ont été envisagés pour remplacer les brasures or.
Cependant, les nombreuses études réalisées a ce jour ont montré que des points blo-
quants subsistent pour I’utilisation d’alliages zinc comme brasures de puces haute
température (voir tableau 1.8).

Le zinc est un métal qui s’oxyde facilement, quel que soient les éléments d’al-
liage utilisés ce qui rend les brasures a base de zinc difficilement utilisables pour
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Type Avantages Limites
Zn-Sn Peu coliteuse Formation d’intermétalliques
Cu-Zn
Bonne tenue en shear-test Faible résistance au cyclage a

cause de Cu-Zn

Bonnes propriétés de conduction Meétallisation des puces pour
éviter la diffusion

Zn-In Facilement oxydable en milieu
chaud (85 °C)
Zn-Al-Mg-Ga | Propriétés mécaniques adaptées Faible tenue en cyclage actif
Zn-Al-Cu Excellentes propriétés mécaniques | Faible résistivité électrique
Adapté a la tres haute température | Nécessite de nombreux
développements
TABLE 1.8 — Résumé des caractéristiques principales des brasures zinc,

d’apres [Manl1].

Composition | Conductivité thermique (W/K/cm) | T ry5i0n ( °C)
Bi-Ag2,6 0,07 263
Bi-Agll 0,11 360

TABLE 1.9 — Comparaison des propriétés thermiques de deux alliages courants Bi-
Ag, d’apres [Tsc02].

des applications en environnement sévere. L’utilisation d’aluminium en tant que
protection du zinc contre I’humidité permet de renforcer sa résistance a 1’oxyda-
tion. Cependant, utilisé en faible quantité, I’aluminium est peu efficace et s’il est
présent en concentration trop forte dans I’alliage, on constate une chute des pro-
priétés thermiques et électriques ainsi qu’une diminution de la tenue en cyclage de
la brasure [Manl1]. Les brasures a base de zinc ne se présentent actuellement pas
comme un candidat fiable pour remplacer les brasures a 1’or.

Enfin, compte-tenu de la température de fusion limitée des alliages zinc (368 °C
maximum soit une température d’utilisation de 240 °C), on remarque que ce type de
brasures n’est pas adapté pour la réalisation d’attaches de puces haute température
qui font I’objet de ce travail de these.

Les brasures au bismuth (Bi) Les brasures a base de bismuth sont le plus souvent
des alliages Bi-Ag dans lesquels des dopants peuvent étre ajoutés pour améliorer
certaines propriétés [Manl11]. Les brasures Bi-Ag ont des propriétés de conduction
qui augmentent lorsque la concentration en argent augmente [Tsc02] tout comme
leur température de fusion (voir tableau 1.9). L’ajout d’argent au bismuth permet
aussi d’améliorer la ductilité de 1’attache. Cependant, les brasures Bi-Ag sont peu
résistantes au cyclage : on constate au cours des cycles la présence de lacunes dans
la brasure et la délaminage des zones périphériques de la puce (voir figure 1.28).

Le bismuth est un métal possédant un pouvoir mouillant limité notamment sur le
nickel : I’ajout ¢d’étain, de césium, de cuivre ou de germanium permet d’améliorer
la mouillabilité de I’alliage sur les surfaces [Manl11].
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FIGURE 1.28 — Scan acoustique d’un assemblage puce-substrat avec une brasure
Bi-Ag2,6 apres 750 cycles entre - 45 et + 150 °C [Tsc02].

Le bismuth est un métal a bas point de fusion moyen (270 °C) : I’amélioration de
ses propriétés de conduction et de sa mouillabilité est obtenue en formant un alliage
avec de I’argent et rajoutant des dopants. Cependant, la température de fusion des
alliages classiques Bi-Ag (360 °C) ne permet pas de les qualifier pour la réalisation
d’attaches de composants SiC pour des applications haute température.

L’étude des différents types brasures (plomb,or, zinc, bismuth) montre que le
brasage n’est pas adapté pour la réalisation d’attache de puces SiC car la technique
choisie doit €tre mise en oeuvre a une température bien inférieure a la température
de fusion de I’attache finale. Les techniques qui seront envisagées dans la suite de
ce mémoire seront donc des techniques alternatives aux brasures haute température.

La thermocompression d’or La thermocompression consiste a assembler sous
pression et a une température élevée (autour de 400 °C) deux surfaces recouvertes
d’une couche d’or. Il en résulte un joint en or pur qui possede donc toutes les pro-
priétés de ce métal. Cette technique est peu utilisée pour la réalisation d’attaches de
puces car la pression a appliquer est élevée ce qui conduirait a I’endommagement
des composants lors de I’assemblage [Man11].

Les colles conductrices Les colles conductrices utilisées pour la réalisation d’at-
taches puce-substrat sont de type époxydes (thermodurs) chargées a I’argent. Ce
type de colles possede de bonnes propriétés mécaniques, une bonne adhérence, une
bonne tenue jusqu’a 150 °C, un retrait limité, un cout de production faible et sont
bien adaptées a des utilisations haute fréquence. Cependant, leur résistivité est plus
élevée et leur conductivité thermique plus faible que les brasures dures. Ces colles
ne sont en outre stables qu’a des températures inférieures a 150 °C qui limitent leur
utilisation a des modules contenant des puces en silicium [Ble10].

Les verres chargés argent Des verres borosilicatés chargés de particules d’argent
(sous forme de flocons) sont commercialisés par ITME Poland, Du Pont et par 3M.
Leur CTE est comparable a celui de I’argent fritté mais leurs propriétés de conduc-
tion thermique sont limitées. En outre, la mise en oeuvre de ces verres est longue
et complexe (étape de pré-séchage variant de 2 a 10h, parametres de frittage peu
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connus, mise en oeuvre allant de 450 a 600 °C) ce qui exclut pour le moment leur
utilisation a 1’échelle industrielle [Ngu03]. Dans le cadre de ce travail, les verres
chargés argent ne se présentent pas non plus comme une solution appropriée en rai-
son de leur température de fusion limitée (200 °C) et de leur température de frittage
trop élevée.

Les rubans adhésifs Des rubans adhésifs sont commercialisés par 3M (référence
VHB [3MO012]) : il s’agit de rubans double face en polymeres (acrylate) qui pré-
sentent une grande résistance a I’humidité, a la fatigue et au temps. Ces rubans sont
présentés comme particulicrement fiables et adaptés a des environnements séveres.
Cependant, il n’existe pas d’études académiques sur cette solution d’attaches de
puces et les données techniques fournies par le fabricant n’indiquent pas de résul-
tats au-dela de 110 °C. A cause de leur température d’utilisation limitée, les rubans
adhésifs ne sont pas utilisables dans le cadre de cette these.

Le frittage d’argent Le frittage est une technique qui permet d’obtenir un ma-
tériau massif a partir d’'une pate chauffée en-dessous du point de fusion du maté-
riau. Le matériau obtenu par frittage possede des propriétés comparables a celles du
matériau massif. Pour les attaches de puces, des pates commerciales de particules
d’argent sont disponibles sur le marché. Elle sont mises en oeuvre en-dessous de
300 °C et le joint obtenu a les propriétés de 1’argent massif et possede donc un point
de fusion élevée (960 °C). Cette solution est parfaitement adaptée au travail a réali-
ser lors de cette these : elle est donc sélectionnée et sera abordée dans la suite de ce
chapitre.

Le Transient Liquid Phase Bonding Le TLPB (brasure en phase liquide transi-
toire) consiste a faire diffuser une petite quantité d’un métal a bas point de fusion
dans un métal a température de fusion élevée. On obtient un alliage final contenant
une proportion tres faible de métal a bas point de fusion : les propriétés du joint
et en particulier sa température de fusion sont celles du métal a haut point de fu-
sion. Cette technique sera étudiée dans cette these et sera décrite en détail dans ce
chapitre.

1.2.9 Les connexions internes

Les connexions entre les différents composants actifs du module sont réalisées
grace a des bondings en or, en aluminium, en argent ou en cuivre dont la section
est variable (125 a 500 um) selon I'intensité du courant qui traverse le fil. Si les
premiers fils de bonding étaient en or, ils ont peu a peu été remplacés par des fils
d’aluminium qui présentent une bonne conductivité €électrique et un colt bien plus
faible. L utilisation d’un ruban a la place de plusieurs fils de bonding permet de
diminuer les inductances parasites, d’améliorer la productivité du process et de ré-
duire les cofits [Cia02]. Cependant, le procédé de soudure des rubans est plus délicat
car il nécessite que les puces soient alignées et qu’elles puissent supporter une cer-
taine pression. Certains rubans métalliques sont réalisés en aluminium dopé nickel
ou en aluminium recouvert de cuivre [sil11].
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FIGURE 1.29 — Photo de fils d’aluminum dopé nickel assemblé par wedge bon-
ding [Amr06] a gauche et d’un fil d’or assemblé par ball bonding [sil11] a droite.
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FIGURE 1.30 — Schéma de la technique de wedge bonding (en haut) et de ball
bonding (en bas) [esil1]

Il existe deux techniques de soudure différentes qui permettent de réaliser des

fils de bonding (voir figures 1.29 et 1.30) :

— le wedge bonding : c’est la technique la plus répandue en électronique de
puissance et I'unique procédé permettant de réaliser des connexions internes
avec de I’aluminium. Un fil de métal est placé sur le composant par un stylet :
le fil est soudé a froid sur le semiconducteur grace a I’action combinée d’ul-
trasons et d’une pression a température ambiante. L’ autre extrémité du fil est
soudée de la mé&me fagon puis le fil restant est coupé ;

— le ball bonding : c’est un procédé utilisé pour les fils d’or. Le fil passe a tra-
vers un capillaire et I’extrémité du fil est chauffée ce qui aboutit a la formation
d’une boule. La soudure est réalisée par thermocompression ou par soudure
thermosonique. Le capillaire est ensuite déplacé pour réaliser la seconde sou-
dure.
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FIGURE 1.31 — Dégradation en cyclage d’un fil de bonding : soulevement du fil (a
gauche) et fissuration du fil (2 droite) [Wen99].

1.2.10 Les connexions externes

Le module est le plus souvent relié a I’extérieur grace a des connecteurs brasés
sur la couche métallique supérieure du substrat. Afin d’éviter les brasures, sources
de défaillances, on trouve aussi des contacts externes intégrés a la métallisation du
substrat. Plus rarement, la métallisation du substrat est reli€e a 1’extérieur du boitier
par des fils de bonding [sil11].

1.2.11 Fiabilité des modules de puissance

N

L’aspect thermique est I'un des criteres les plus importants a prendre en
compte car 1’échauffement du module lors de son fonctionnement est a 1’ ori-
gine de nombreuses défaillances. De ce fait, le choix des matériaux des diffé-
rents constituants du module doit étre réalisé avec rigueur. En effet, un module
est formé d’un empilement de matériaux de nature différente (céramiques, métaux
divers [Won99, McC98]) qui possedent tous un coefficient de dilatation thermique
(CTE) qui leur est propre. Les changements de température sont donc a 1’origine de
contraintes mécaniques en raison de la différence de dilatation des différents consti-
tuants du module. Les variations de température auxquelles sont soumis les modules
s’expliquent par les phénomenes de cyclage passif (1i€ a 1a température ambiante) et
de cyclage actif (qui s’expliquent par 1’échauffement des composants en fonction-
nement). La défaillance d’un des différents constituants (voir figures 1.31 et 1.32)
d’un module de puissance conduit a la défaillance du module entier qui doit étre
remplacé.

Les principales dégradations li€es au cyclage d’un module se retrouvent au ni-
veau des puces, des brasures, du substrat et des connexions internes [BoulO]. Les
deux principales dégradations qu’on observe sur les puces lors du cyclage sont la
déformation plastique de la métallisation aluminium qui conduit a une déformation
structurale de la surface et la modification de I’oxyde de grille a I’origine de I’appa-
rition d’un courant de fuite local. Le dép6t d’une fine couche de polyimide permet
de protéger la métallisation de la puce [BoulO]. La détermination des propriétés
mécaniques des brasures [Sta01] comme la résistance au cisaillement et I’étude de
coupes apres cyclage [The03] permettent de mettre en évidence les détériorations
qui se sont formées au sein des brasures comme les fissures (voir figure 1.33).
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FIGURE 1.32 — Décollement de la métallisation d’un substrat suite a la propagation
d’une fissure dans la céramique, Université de Nottingham.
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FIGURE 1.33 — Dégradation d’une brasure au plomb apres cyclage (a) [The03] et
évolution de la tenue en cisaillement en fonction du nombre de cycles (b) [Sta01].
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FIGURE 1.34 — Résistance a la flexion de différents substrats DCB en fonction de
I’épaisseur de céramique du substrat (a) et nouveau design de DCB permettant de
diminuer les contraintes par la formation de dimples (b) [SHO3a].

La dégradation la plus fréquente du substrat est localisée a 1’interface
céramique-métallisation : on observe un décollement de la métallisation (voir fi-
gure 1.32) qui s’explique par la propagation de fissures conchoidales dans la cé-
ramique. Pour limiter I'impact des différences de CTE, de nouveaux designs de
substrats ont été développés avec une métallisation cuivre plus fine que pour les
DCB classiques (voir figure 1.34(a)). Le cyclage thermique est aussi a I’origine de
la défaillance des connexions internes soit par le décollement des fils de bonding
soit par la fissuration du fil. La levée des fils peut étre limitée par I’enrobage du fil
par du polyimide ou par I’ajout d’un interface fine de molybdene entre le fil et le
composant [HamO1].

1.3 Le frittage d’argent

1.3.1 Le frittage

Le frittage se définit comme la consolidation d’un matériau (par exemple une
poudre), obtenue en minimisant I’énergie du systéme grace a un apport d’éner-
gie (thermique, mécanique, avec un laser...) mais sans fusion d’au moins 1’un des
constituants (norme ISO ISO 5755/2001). Le frittage est une méthode utilisée de-
puis des siecles pour la fabrication de poteries et de céramiques. Son utilisation s’est
ensuite élargie aux métaux au cours du vingticme siecle et dernierement, aux poly-
meres de type PEEK ou PTFE [intl11]. Cette partie s’intéressera plus particuliere-
ment au frittage de nanopates d’argent pour des applications en microélectronique.
La température de frittage doit rester inférieure a la température de fusion du ma-
tériau et la cohésion de la piece finale s’explique par la formation de liaisons entre
les différents grains et par la diminution de la porosité. Le frittage s’accompagne
donc le plus souvent d’un retrait (diminution des dimensions) et d’une densification
(réduction du volume) : il est donc indispensable de tenir compte de ces parametres
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FIGURE 1.35 — Schéma des différents types de frittage [Ber0O5].

lors du dimensionnement d’une piece. Il est cependant a noter que dans le cas d’al-
liages métalliques, il est possible que le frittage s’accompagne d’une augmentation
de volume de la piece liée a la formation d’un nouvel alliage plus volumineux que
les atomes indépendants [Ber93]. Les différents parametres d’influence du frittage
sont : la température (qui doit rester limitée pour éviter la fusion des grains), la taille
initiale des grains et la pression a appliquer. Plusieurs classifications du frittage (voir
figure 1.35) sont utilisées selon qu’on s’intéresse aux parametres physicochimiques
du matériau (frittage en phase solide, en phase liquide, vitrification), aux conditions
expérimentales du frittage (frittage sous charge ou non) ou a la composition de la
piece frittée (identique ou différente de celle de la poudre).

On parle de frittage en phase solide lorsque que la poudre reste a I’état solide
lors du frittage : le frittage est obtenu par la formation de liaisons entre les grains et
peut étre accéléré par la présence d’additifs. Ce type de frittage permet d’obtenir des
pieces frittées ayant de bonnes qualités thermomécaniques. Le frittage visqueux ou
vitrification est décrit lorsqu’une phase vitreuse apparait lors du frittage et bouche
les pores entre les grains. Ce type de frittage est dit polyphasé car I’un des consti-
tuants du mélange initial doit passer a I’état liquide alors que les autres composés
demeurent a 1’état solide. Dans le frittage en phase liquide, le liquide permet de
rapprocher les grains et de créer des liaisons entre eux. La nécessité d’effectuer le
frittage sous charge dépend des parametres expérimentaux comme la température
ou la taille de grains. On parle enfin de frittage non-réactif lorsque la composition de
la poudre est conservée dans 1’objet fritté et de frittage réactif dans le cas contraire.
Le frittage réactif est plus rare et ne peut se produire qu’en présence d’un mélange
de poudres [Ber(05].

1.3.2 Les différentes étapes du frittage en phase solide

Le frittage est un processus qui peut étre décomposé en trois phases succes-
sives : chacune d’elles correspond a une variation du volume de I’échantillon qu’il
est possible de suivre par dilatometrie (voir figurel.36).

Les trois étapes du frittage sont :

1. le déliantage ;
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FIGURE 1.36 — Suivi des variations de volume d’un échantillon lors du frittage
d’apres [Ber05]. Les dimensions (L) de la piece finale apres sont plus faible que
celles (L) des poudres utilisées pour sa fabrication. Dans de rares cas (pour les
alliages métalliques par exemple), le frittage est suivi d’une phase de dilatation
limitée.

2. le frittage ;

3. la dilatation de 1’échantillon.

Le déliantage

Le déliantage est une étape préliminaire au frittage qui permet I’évacuation des
différents composés organiques (liant, diluant, dispersants, additifs) qui enrobent
les particules a fritter. La volatilisation de ces substances chimiques doit s’effectuer
a une température légerement supérieure a leur température d’évaporation respec-
tive [Abd97, Ber05]. Cette étape est primordiale pour préparer le frittage car elle
évite la formation de défauts graves dans la piece frittée dus a I’emprisonnement
dans les pores de gaz provenant des composés présents initialement dans I’échan-
tillon [Agn92]. La vitesse du déliantage est elle aussi a adapter en fonction des
solvants présents car une élimination trop rapide de ces derniers peut conduire a la
création de fissures dans la piece finale.

Le frittage

Apres I’élimination des solvants organiques, commence 1’étape de frittage a pro-
prement parler qui permet d’obtenir une piece massive dont le volume des pores
est variable. La qualité du frittage est mesurée grace a la porosité et a la den-
sité [Ber03, Agn92] de la piece finale. La porosité (p) (1.2) se définit comme le
rapport entre le volume des pores (V) et le volume total (V7) de la piece apres
frittage tandis que la densité relative (p) (1.3) est le rapport entre le volume de ma-
ticre (Vr-V)) et le volume total de la piece.

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0005/these.pdf
© [A. Masson], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



Le frittage d’argent 45

[l
pH]
2
o 1
® :
o Elimination de la porosité fermée
[
c 0,92 o
(] O o
Elimination de la porosité ouverte
0,65+ =
Formation des ponts =]
o8 88
Temps

FIGURE 1.37 — Schématisation des différents stades du frittage [Ber0OS]. Les parti-
cules dispersées se soudent a 1’aide joints de grains, les pores ouverts sur 1’extérieur
sont éliminés en premier tandis que les pores fermés s’éliminent ensuite par diffu-
sion a travers les grains.

Vp
= = 1.2
P=y, (1.2)
= £ 1.3
p Ve (1.3)
d’ou
p=1-p (1.4)

L’étape de frittage correspond a une phase de grossissement des grains et de
coalescence des pores qui s’éliminent par migration a la surface de I’échantillon
(voir figure 1.37). Le frittage a lieu a une température bien inférieure a la tempéra-
ture de fusion du matériau mais a une température supérieure a celle de la phase de
déliantage.

On observe tout d’abord une étape de réarrangement des grains favorisé par
I’évacuation des additifs lors de la phase de déliantage. Puis, les grains se rap-
prochent pour constituer une armature grace a la formation de ponts : a ce stade,
la densité est approximativement de 65 % (voir figure 1.38).

Les ponts entre les grains s’expliquent par une différence de gradient de maticre
dans le systeme : la concentration de matiere sous la surface en compression des
grains est supérieure a la concentration en matiere sous la surface en tension des
joints. Sous ’action de ces gradients de matiere, la matiere va circuler des joints de
grains et de la surface des grains vers les ponts (1.5).

AVponts .
—POMS _ i AM 1.5
Al J (L.5)
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FIGURE 1.38 — Représentation schématique du frittage : formation de ponts et de
joints de grains.

Type de transport Source de matiere | Puits de Type de consolidation
matiere

Transport gazeux Surface des grains | Pont Non-densifiante

Diffusion en volume Surface de grains | Pont Non-densifiante

Diffusion en volume Joints de grains Pont Densifiante

Diffusion aux joints de grains | Joints de grains Pont Densifiante

Dislocation Volume Pont Densifiante

TABLE 1.10 — Description des différents types de flux de matieres conduisant a
la formation de ponts ou de joints de grains et leur conséquence sur le type de
densification.

V ponts €st le volume des ponts (en m?), j est la densité de flux de matiere arrivant
en un point (en moles/m?/s), A I’aire de la surface par laquelle diffuse le flux (en
m?) et M, le volume molaire du matériau considéré (en m>/mole).

Il existe différents mécanismes de formation de ponts entre les grains selon le
type de transport de la matiere et son origine (voir tableau 1.10).

Une fois soudés grace aux ponts, les grains continuent a grossir et on observe la
diminution du volume des pores externes au profit de la formation de pores fermés :
c’est I’étape d’élimination de la porosité ouverte qui se termine lorsque la densité
de la piece atteint 92 %. La porosité ouverte se définit comme 1’ensemble des pores
qui traversent les joints de grains et qui sont reliés a I’extérieur. Le frittage se ter-
mine par 1’élimination des pores piégés dans la piece frittée (porosité fermée) par
diffusion a travers les grains pour obtenir une densification le plus proche possible
de 100 % [Ber05]. Il est néanmoins difficile de différencier chacune des étapes car
les phénomenes se recouvrent partiellement et qu'une porosité nulle ne peut se dé-
crire que pour un modele idéal [Agn92]. Les conditions expérimentales du frittage
ont une grande importance sur la qualité de la picce finale : la taille initiale des par-
ticules, la pression et la température sont les trois principaux facteurs d’influence
du frittage.
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Avancement
h du frittage

FIGURE 1.39 — Evolution de I’angle o au cours du frittage. Le rayon du grain
reste constant malgré le déplacement h des grains et I’augmentation de la valeur
de I’angle de raccordement c.

La dilatation

Une dilatation de 1’échantillon qui correspond a une réorganisation des atomes
peut intervenir a 1’issue de la phase de frittage dans certains alliages métalliques
suite a la formation de nouvelles liaisons atomiques [Ber05].

1.3.3 Aspects thermodynamiques : la force motrice du frittage

L’étude des aspects thermodynamiques du systeme permet de savoir si la ré-
action étudiée est possible et de connaitre les conditions expérimentales (pression,
température) nécessaires. Tout systeme €volue spontanément vers une diminution
de son enthalpie libre G (AG < 0) pour une réaction a température et pression
constantes. Dans le cas du frittage, c’est la diminution de la surface d’interfaces
solide-vapeur (Ay,) au profit d’interfaces solide-solide (Ags) (1.6) qui permet de di-
minuer 1’enthalpie libre [Ber93]. A chaque type d’interface correspond une énergie
de surface (y) ou tension superficielle qui dépend uniquement du matériau consi-
déré : les interfaces Ay, sont associées a Yy et les interfaces Ay, a sy

AG = (AASW'YSV) + (AAss-’Yss) (16)

La baisse de la tension superficielle d’un matériau pulvérulent peut étre obtenue

grace a deux mécanismes (voir figure 1.40) :

— le mirissement d’Ostwald : la baisse de 1’énergie de surface est obtenue par
coalescence des grains : leur nombre diminue et ils deviennent plus gros : on
adonc AAg;, > Oet AAg, < 0et AG=0;

— le frittage : les interfaces solide-gaz sont remplacées par des interfaces solide-
solide par soudure des grains les uns aux autres.

Ces deux processus sont en compétition lors du chauffage de 1’échantillon ce

qui nécessite une bonne connaissance des conditions de frittage du matériau afin
d’éviter que le phénomene de mirissement d’Ostwald ne supplante le frittage. Au
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FIGURE 1.40 — Schéma des deux types de réaction en compétition lors du frit-
tage [Ber05]. Le mirissement d’Ostwald (en haut) est un mécanisme qui aboutit
au regroupement de grains sans élimination de la porosité. Le frittage conduit a
une réorganisation des grains et a une élimination de la porosité aboutissant a une
réduction des dimensions de la piece finale.

début du frittage et jusqu’a une densité comprise entre 65 et 77 % environ, on ob-
serve que le frittage est prédominant, ensuite, on décrit un phénomene tres lent de
grossissements de grains [Lan89] non densifiant. L’évolution de la microstructure
(coalescence ou frittage) dépend de 1’ origine du puits de matiere nécessaire a la for-
mation de pont : par exemple lorsque la matiere vient de la surface des grains, on
observe le phénomene de coalescence. Une bonne uniformité du matériau de départ
ainsi que I’application d’une pression permettent de limiter la croissance de grains
et d’augmenter la vitesse de densification [Lan84].

Lors du frittage, les interfaces solide-gaz (entre les particules et I’extérieur) sont
remplacées par des interfaces solide-solide (entre différents grains) : on a donc
AA;, < 0 et AAg > 0. Comme Y, << ¥y, [Ber05], AG est toujours négatif en
cas de frittage. Au fur et a mesure de 1’avancement du frittage, la valeur de 1’angle
de raccordement o augmente jusqu’a une valeur limite o, (voir figure 1.39) : c’est
I’angle d’équilibre du systeme. Lorsque o = o, A G = 0 [Lan&9] et le frittage s’ar-
réte (1.7).

Yss = 2Ysv-cos-0,5a (1.7)

1.3.4 Les parametres d’influence du frittage

Au cours de I’avancement de la réaction de frittage, plusieurs mécanismes ont
lieu sucessivement et simultanément (lorsque I’origine de la matiere est la méme).
Différentes études théoriques sur les aspects cinétiques du frittage ont été menées
afin de modéliser la vitesse de la réaction, car a chaque type de déplacement de
matiere, correspond une cinétique qui lui est propre. Cependant, la cinétique du
frittage peut étre simplifiée en s’intéressant uniquement au phénomene le plus ra-
pide : on parle de la théorie du processus prédominant ou régulateur de frittage. Le
prédominance de chacun des phénomenes de consolidation (frittage ou grossisse-
ment des grains) dépend des conditions expérimentales comme la granulométrie, la
température ou la durée du frittage.
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FIGURE 1.41 — Illustration de la loi de Herring : la vitesse du frittage est d’autant
plus rapide que la diametre des grains est petit [BerOS5].

La taille des particules L’influence de la granulométrie sur la cinétique du frit-
tage suit la loi de similitude de Herring (1.8) : I’exposant m dépend du type de
déplacement de matiere et varie de 1 a 4.
1Dy (1.8)
n rn

Les temps t; et tp correspondent a la durée nécessaire pour atteindre le méme
avancement (méme angle o) pour deux systemes ayant des tailles de grains initiales
r1 et ry (voir figure 1.41) et suivant le méme mode de diffusion.

Compte tenu de la valeur de m, I’influence de la taille initiale des poudres est
trés importante. Ainsi, si on considere deux tailles de particules tel que r; = 10.r3,
pour un état d’avancement x donné et pour une diffusion de surface (m = 3), alors
= 1073'[1.

La température de frittage 1l existe différents types de transport de matiere (voir
tableau 1.10) : a chacun d’eux correspond une énergie d’activation qui est fonction
de la température. La température de frittage a donc une action sur la vitesse (ci-
nétique) de la réaction mais elle influence aussi I’un ou I’autre des transports de
matiere (voir figure 1.42).

A chaque type de diffusion correspond une énergie d’activation E, : cette der-
niere est plus faible pour la diffusion de surface que pour les autres types de dif-
fusion comme la diffusion aux joints de grains [Ber0O5]. On remarque donc qu’aux
basses températures, c’est la diffusion de surface qui est favorisée : la température
permet de favoriser I’un ou I’autre des modes de consolidation.

1.3.5 Le frittage de métaux

Tres utilisé pour les céramiques, le frittage s’est peu a peu étendu a d’autres
matériaux comme les métaux tels que le fer, le cobalt, le nickel, le cuivre
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FIGURE 1.42 — Influence de la température sur le type de diffusion en fonction de
I’avancement du frittage, d’apres [Bai05a]. La pente de chacune des droites est -
E./R et le phénomene favorisé est celui pour lequel 1’énergie d’activation est la plus
faible.

Métal | Diametre poudres T fritrage (°C) | Pression Durée (s) | Tailleg,gins
(nm) (MPa) (um)

Fe 20-50 697 0 1800 0,5-1,5

Fe 20-50 367 200 0,15

Fe 20 317 400 0,08

Cu 20-50 797 0 3600 0,5-1,5

Cu 50 177 400 0,4

Co 20 367 400 0,21

Ni 20 177 400 0,12

Ag 30 285 4.5 3600 15-20

TABLE 1.11 — Influence des conditions expérimentales sur le frittage de poudres
métalliques, d’apres [Hay89a, Hay89b, Bai05a, BaiO5b].

et ’argent (voir tableau 1.11) mais aussi le molybdene, le titane ou le palla-
dium [Hay89a, Hay89b, Bai05a, BaiO5b].

Si de nombreux métaux peuvent étre frittés [Hay89a], seuls 1’argent [BaiO5a] et
I’or sont utilisés pour des applications de report de puces. Ces deux métaux pos-
sedent des propriétés bien adaptées a la réalisation d’attaches de puces car ils ont un
point de fusion €levé, de bonnes propriétés de conduction thermique et électriques.
Ce sont aussi des métaux nobles qui résistent a 1’oxydation et a la corrosion.

Les résultats expérimentaux déja publiés [Hay89a, BaiO5b] sont en accord avec
les données théoriques sur les parametres d’influence du frittage. Il faut donc trouver
le meilleur compromis entre les différents parametres expérimentaux pour réaliser
un frittage de qualité. Si de nombreux métaux sont frittés, la seule solution techno-
logique actuellement commercialisée pour réaliser des joints entre une puce et un
substrat est une pate qui contient des particules d’argent. Différentes entreprises en
commercialisent : celle utilisée dans cette these est une pate développée au CPES
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et commercialisée par le NBETech [nbel1]. Ce métal est utilisé pour la fabrication
d’attaches de puces en raison de ses bonnes propriétés thermiques et électriques, de
sa résistance a la corrosion et a I’oxydation, de sa bonne tenue a la fatigue et de son
colit modéré par rapport aux brasures a base d’or. La réalisation d’attaches puce-
DCB a partir du frittage de nanoparticules d’argent a des températures proches de
300°C est un procédé tres étudié au CPES qui a donné lieu a de nombreuses publica-
tions [Wan(7, Leil0, Bai05a, BaiO5b, BaiO5c, Bai06, Bai07, Lu04, Zha04, Zha02],
ce type de frittage sera décrit en détail plus loin.

1.3.6 Analyse des joints frittés

Différents types de tests sont utilisés pour caractériser les joints frittés :
— la tenue en cisaillement (shear-test), I’imagerie, la résistance a la traction et
le cyclage,la mesure de la R,/ et de la Z;h : ce sont des analyses destructives ;

— le scan acoustique : ¢’est une analyse non-destructive.
Les caractérisations les plus courantes sont le shear-test, 'imagerie (optique ou
électronique) et le cyclage. Le shear-test permet de mesurer la résistance en ci-
saillement : pour cela une force est appliquée sur 1’attache jusqu’a ce qu’elle cede.
L’imagerie optique permet d’étudier I’aspect global du joint tandis que la microsco-
pie électronique permet d’obtenir des images des grains d’argent et d’évaluer avec
précision la densité de 1’attache ainsi que ’homogénéité des grains frittés. Le scan
acoustique permet de détecter la présence de défauts comme les défauts internes
(vides, fissures).

1.3.7 Le frittage de micropates d’argent

Le frittage de micropates d’argent est antérieur au frittage de nanoparticules
d’argent [Sch91]. L’utilisation de micropates d’argent a été largement étudiée par
le secteur industriel comme 1’entreprise Semikron [Sch08] tandis que la recherche
académique s’est plutot focalisée sur les nanopoudres en raison d’une procédure
plus facile a mettre en ceuvre (températures et pressions limitées). Cependant, face
aux risques potentiels sur la santé des nanoparticules et au cofit tres élevé des pates
contenant des nanopoudres d’argent, de nombreuses entreprises (comme Bosch ou
Heraeus) développent des procédés mettant en jeu des microparticules. Ces pates
sont optimisées en utilisant par exemple de nouveaux additifs pour diminuer la tem-
pérature de frittage ou limiter la pression a appliquer. En effet, I’enjeu est de réaliser
des joints sans détériorer la puce lors de I’application de la pression par une presse
chauffante, ce qui est un point bloquant important notamment lors de 1’utilisation
de puces fragiles en silicium.

La pate d’argent contient des additifs (solvants, liant, diluant) et des particules
d’argent (de taille inférieure a 10 um) : celle-ci est déposée sous forme d’une couche
d’épaisseur de 40 a 100 um. La phase de déliantage a ensuite lieu durant trois ou
quatre heures [Frii10] puis le frittage de la pate commence : celui-ci a lieu sous une
pression de 40 MPa ce qui permet de limiter la température du process a 240 °C.
Des études menées chez Bosch [Friil0] ont montré que les impuretés contenues
dans les pates comme le potassium, le sodium ou le cuivre, n’ont, dans une certaine
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FIGURE 1.43 — Comparaison de la tenue en cisaillement (shear-test) de plusieurs
joints réalisés sous pression a partir de micropates de morphologie différentes. La
série A est réalisée a partir de flocons d’argent, la série B avec un mélange de flocons
et de particules sphériques et la série C a partir de particules sphériques [Friil0]. Le
sher-test permet de mesurer la force a appliquer sur I’attache de puce pour qu’elle
cede : cette valeur doit étre aussi élevée que possible.

limite (2700 ppm), pas d’effet sur la tenue de I’attache. Par contre, la morphologie
(sphere ou flocon) et la taille des particules d’argent ont une importance sur la qua-
lité¢ de I’attache dont la tenue est d’autant meilleure que les particules sont petites
et sphériques (voir figure 1.43). Cette influence s’explique par un enrobage par les
additifs plus inhomogenes pour les flocons que les pour les particules sphériques.

Heraeus [Sch10] s’intéresse plus particulierement aux effets des additifs sur le
frittage des micropates et plusieurs études ont été menées en faisant varier différents
parametres expérimentaux comme la température de frittage, la durée de la réaction
et ’interface entre la presse et la puce. Pour tous les tests, un dépot de pate de 50 um
a été réalisé sur un DCB nickel-or et I’attache a été réalisée avec une puce en sili-
cium de 18 mm?. Une phase de déliantage rapide de la pate de 1’ordre de 5 minutes
a 75 °C a été effectuée. Les résultats de caractérisation montrent que la conductivité
électrique des attaches provenant du frittage de micropates est meilleure que celle
des attaches réalisées avec des nanopoudres de méme que leur tenue en shear-test.
Les meilleures propriétés mécaniques (tenue en shear-test de I’ordre de 20 MPa)
sont obtenues pour une pate contenant des micropates d’argent qui ont été frittées
sans pression a 200 °C durant trente minutes, la métallisation nickel-palladium-or
du substrat améliore aussi sensiblement la tenue du joint (voir figure 1.44).

Les mémes essais réalisés sur de grandes puces (IGBT de 100 mm?) ont montré
que la zone centrale de 1’attache n’avait pas fritté et qu’elle présentait des traces
d’additifs. Cela démontre que le déliantage ne peut s’effectuer de facon convenable
pour les grandes puces et qu’un design différent doit étre utilisé pour le dépdt afin de
permettre la volatilisation des solvants sous toute la surface de la puce. Il est aussi
difficile de déterminer I’influence du type d’additifs sur le frittage car la composi-
tion des pates Heraeus n’est pas divulguée dans 1’étude. Les premiers résultats ob-
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FIGURE 1.44 — Comparaison de la tenue en cisaillement (shear-test) d’assemblages
réalisés avec des micropates d’argent. La pate classique est appelée LTJT et les
autres séries correspondent a des pates développées par Heraeus de composition
inconnue [Sch10].

tenus sur le frittage de micropates d’argent montrent que certaines pates permettent
d’obtenir des attaches plus résistantes que celles réalisées avec des nanopoudres
d’argent. Ces résultats sont d’autant plus intéressants que les procédures expéri-
mentales sans pression et a faible température (200 °C) donnent les meilleurs ré-
sultats pour certains types de pates. Cependant, certains parametres expérimentaux
(état de surface des interfaces, composés organiques, morphologie des particules)
ne sont pas précisé€s. De plus, le nombre d’attaches satisfaisantes réalisées n’est pas
non plus indiqué. Enfin, la micropate sans pression utilisée par Heraecus n’en est
qu’au stade expérimental et n’est pas encore commercialisée. Il n’existe actuelle-
ment sur le marché que des micropates a fritter sous pression ce qui explique que
nous n’ayons pas fait le choix de ce type de pate.

1.3.8 Le frittage de nanoparticules d’argent

La réalisation d’attaches de puce a partir de microparticules d’argent présente
I’inconvénient de devoir appliquer une pression sur 1’assemblage au risque d’en-
dommager la puce. Une technique d’attache de puces utilisant des nanoparticules
d’argent sans pression (pour les assemblages de petites puces) a été développée
par le Virginia Tech. L'intérét de la nanopate est donc d’avoir une mise en oeuvre
facilement industrialisable puisque I’assemblage a lieu sans pression. Le frittage
sans pression permet aussi d’éviter I’endommagement de la puce lors de la mise en
oeuvre de la pate. La pate contenant des nanopoudres permet aussi de réaliser des
dépots fins ce qui permet d’obtenir des joints de faible épaisseur limitant ainsi la
formation de fractures dans I’attache. Cette pate a été choisie car elle est disponible
commercialement et que ses parametres de mise en oeuvre sont connus grace a de
nombreuses recherches académiques menées notamment au CPES et aux données
techniques facilement disponibles puisque la pate est brevetée.
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FIGURE 1.45 — Schématisation du procédé Carey Lea appliqué a la fabrication de
particules d’argent.

Type Composition Fonction

Dispersant | Chaine hydrocarbonée et Empéche la formation
fonction acide d’agglomérats de particules

Liant Polymere a longue chaine Evite la dipersion non homogene
hydrocarbonée des particules

Diluant Polymere a courte chaine Controle la viscosité de la pate
hydrocarbonée

TABLE 1.12 — Description des additifs contenus dans la pate NanoTach du NBE-
Tech, d’apres [BaiO5a].

Description de la nanopate d’argent

La pate Nanotach produite et commercialisée par le NBETech contient un mé-
lange d’additifs et des nanoparticules d’argent produites soit par la voie chimique au
NBETech (procédé Carey Lea modifié [Mel94]) soit par déposition en phase (solu-
tion commercialement disponible). Le procédé Carey Lea [CL89] permet d’obtenir
une variété allotropique d’argent tres pur dont I’aspect est blanc et tres brillant, la
méthode a été adaptée a la production de nombreux autres métaux comme le palla-
dium, le cuivre, I’or, le nickel et le chrome entre autre. Pour fabriquer des nanopar-
ticules d’argent, deux solutions sont nécessaires : une solution réductrice contenant
du citrate de sodium hydraté et du sulfate de fer hydraté est ajoutée sous vive agita-
tion a une solution de nitrate d’argent. Le précipité de couleur sombre est récupéré
puis dipersé et floculé dans une solution d’eau puis de citrate de sodium diluée
avant d’étre séché (voir figure 1.45). Trois additifs sont ensuite rajoutés a I’argent
[Bai05a, WanO7] (voir tableau 1.12) afin de former une pate stable. Les additifs
sont tout d’abord mélangés a un solvant puis les particules d’argent sont ajoutées.
Le mélange est agité durant trois heures grace a des ultrasons afin d’obtenir un bon
mouillage des additifs autour des particules et d’obtenir une pate homogene. L'ul-
time étape consiste a évaporer les solvants contenus dans la pate. Apres fabrication,
la pate est conservée a une température de 5 °C. Apres ouverture, la pate se garde a
température ambiante pendant un an.

La fonction acide COOH du dispersant va se fixer sur les particules de métal
afin d’éviter la fomation d’agglomérats qui auraient une incidence néfaste sur le
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FIGURE 1.46 — Représentation schématique de la fabrication de la pate d’argent
NanoTach d’apres [BaiO5a].

Thinner tail
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tail

FIGURE 1.47 — Schéma de I’action des additifs lors de la fabrication de la pate
d’argent [Bai0O5a].

frittage. Le liant va quant a lui s’insérer entre les particules d’argent hydratées afin
de les maintenir a distance égale les unes des autres (voir figure 1.47).

La pate commerciale utilisée pour le frittage a une concentration massique com-
prise entre 71 et 78,5 % d’argent et a une consistance visqueuse.

Les conditions expérimentales

Le frittage de nanoparticules d’argent a été largement étudié et sera détaillé dans
le chapitre 2. Les conditions expérimentales optimales pour la réalisation d’attaches
de puces sont : une rampe de température de 20 °C/min, un palier de frittage de 60
minutes a 285 °C. Ces conditions ont été déterminés au CPES : I’optimisation des
conditions de frittage n’étant pas le sujet de cette these, il a été décidé d’utiliser les
parametres définis par le CPES.

Les propriétés des joints d’argent fritté

Diftférentes études [Bai05a, Zha02] ont permis de définir précisément les pro-
priétés physiques des attaches de puces réalisées en argent fritté (voir tableau 1.13).
Les propriétés des joints frittés sont meilleures que celles des brasures classiques
haute température (voir tableau 1.13). On remarque aussi que les conductivités ther-
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Propriétés Brasure Joint d’argent | Argent
classique fritté massif

Type de process Refusion Frittage

Température de process (°C) 214 285

Température maximale d’utilisation (°C) | 117 714 714

Composition Sn37Pb63 Ag Ag

T fusion (°C) 214 961 961

Conductivité électrique (~'/cm) 0,69.10° 2,6.10° 6,30.10°

Conductivité thermique (W/K/m) 51 240 429

CTE (ppm/°C) 25 19 18

TABLE 1.13 — Comparaison des propriétés des joints frittés en argent, d’une brasure
PbSn haute température et de I’argent massif d’apres [BaiO5a, Zha02].

miques et électriques des joints fritté€s sont élevées mais qu’elles restent néanmoins
plus faibles que celle de I’argent massif : cela s’explique par la présence de pores
dans le matériau fritté.

1.3.9 Le frittage de nanoparticules a température ambiante

D’autres recherches plus récentes [Wak08, Wak(09, Wak10] se sont interessées
a du frittage de particules d’argent a température ambiante dont 1’objectif est de
pouvoir réaliser des attaches de puces sans avoir besoin de chauffer I’assemblage
et donc sans risque de dégradation pour le composant. On utilise des particules de
taille nanométrique (7 a 8 nm de diametre) dispersées dans une solution d’éthanol
contenant une amine de type dodécylamine (NH,Ci2H5). Le mélange particule
et dispersant est ensuite porté a une température de 40°C puis les solvants sont
solubilisés dans du méthanol puis éliminés. Les résultats obtenus ont montré que le
frittage n’a été que partiel et on observe une grande dispersion de tailles de grains.
Certaines zones sont frittées, pour d’autres, on observe une coalescence des grains.
Cette technique qui demande a étre améliorée ne donne pas de résultats satisfaisants
pour I’instant.

1.3.10 Conclusion sur le frittage

L’argent est un métal qui présente une excellente conductivité thermique ainsi
qu’une température de fusion élevée (960 °C) ce qui fait de lui un tres bon candidat
pour la réalisation d’attaches de puces haute température. Cependant, les techniques
classiques de brasures ne sont pas adaptées a la réalisation d’une attache car a la
température de fusion de 1’argent, on observerait une dégradation irréversible des
puces. Le frittage se présente donc comme une solution idéale pour la fabrication
d’attaches de puces haute température car la diminution du diametre des particules
ainsi que I’application d’une pression permet de limiter drastiquement la tempéra-
ture du process qui se situe en-dessous de 300 °C. La température de frittage est
donc comparable a la température de process des brasures classiques. Le frittage de
particules d’argent présente différentes variantes comme la température de process
et la taille des particules. Le frittage de nanoparticules a température ambiante n’est

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0005/these.pdf
© [A. Masson], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



La brasure en phase liquide transitoire (Transient Liquid Phase Bonding) 57
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FIGURE 1.48 — Schéma de principe du TLPB : on place une préforme (B) entre
deux couches de substrat (1). Joint formé apres diffusion de B dans A (2).

pas une technique encore bien maitrisée et les résultats obtenus ne sont pas encore
satisfaisants. Le frittage de micropate d’argent est étudié par les industriels (Semi-
kron, Heraeus, Bosch) pour réaliser des attaches de petites puces et des modules de
puissance utilisant ce procédé d’attaches sont disponibles commercialement. Ce-
pendant, la pression a appliquer est tres élevée (plusieurs dizaines de MPa) ce qui
risque d’endommager la puce lors de 1’assemblage.

Le frittage de pate d’argent contenant des nanopoudres a 285 °C sans pression
est un procédé largement étudié dans le milieu académique (notamment au CPES) et
facile a mettre en ceuvre puisque la pate est commercialement disponible. La pate
produite par le NbeTech est la plus répandue car c’est celle qui a été produite en
premier et qui est utilisée pour les études du CPES. Actuellement, d’autres fournis-
seurs de nanopate d’argent sont présents sur le marché. Dans cette these, le frittage
de nanoparticules d’argent est une des techniques étudiées : elle a été choisie en
raison de la grande disponibilité de la pate ainsi que de la possibilité de réaliser
des attaches sans pression pour les puces en SiC que contiendra le module final.
Le deuxieme chapitre décrira la mise en ceuvre de la nanopate d’argent et présen-
tera les caractéristiques des attaches de puces réalisées dans différentes conditions
expérimentales.

1.4 La brasure en phase liquide transitoire (Tran-
sient Liquid Phase Bonding)

1.4.1 Définition et Généralités

La brasure en phase liquide transitoire (TLPB) est un procédé d’assemblage
par diffusion largement utilisée dans le secteur de la métallurgie depuis des décen-
nies [Duv74] notamment pour les alliages de nickel [Gal04]. Le TLPB qui dérive
des techniques de brasures sous pression haute température comme le procédé SLID
(Solid Liquid Interdiffusion) [Owc62, Ber66] consiste a faire diffuser dans un métal
parent (A), un métal d’apport (B) (voir figure 1.48).

Les surfaces du métal parent et du métal d’apport doivent etre similaires et les in-
terfaces doivent €tre desoxydées et dégraissées au préalable [She85]. L’assemblage
peut étre réalisé sous vide afin d’éviter la formation d’oxydes aux interfaces et les
modes de chauffages utilisés sont variés (induction, infrarouge, chauffage radiant).
Le métal d’apport (B) se présente généralement sous la forme d’une préforme ou
film mince de plus faible épaisseur que celle du métal dans lequel il va diffuser.
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FIGURE 1.49 — Diagramme de phase schématisant la diffusion d’un métal B dans
un substrat A. Sur I’axe des abcisses,trouve la composition du mélange et les li-
mites de solubilité des phases solide et liquide ’une dans 1’autre. Sur 1’axe des or-
données, les températures extrémes correspondent aux températures de fusion des
corps purs A et B. La température Tgsempiage COrrespond a la température de process
d’apres [McDnu].

L’empilement est ensuite chauffé a une température comprise entre la température
de fusion de B, pour qu’il passe a I’état liquide, et la température de fusion de A qui
doit lui rester solide (voir figure 1.49).

Cette diffusion aboutit a la formation d’un nouvel alliage (AB) dont la tempé-
rature de fusion est tres largement supérieure a celle du métal d’apport. La solidi-
fication du nouvel alliage se fait lors d’une phase de solidification isotherme. En
conditions idéales, la préforme passe entierement a 1’état liquide lors du chauffa-
gez et diffuse intégralement dans la couche épaisse. Le joint formé conserve les
propriétés cristallographiques et mécaniques du substrat compte tenu de la faible
quantité de métal d’insertion présente dans 1’alliage final. La réalisation du joint se
fait en conditions isothermes, sauf pour certains systeémes pour lesquels un gradient
de température améliore la qualité de la brasure. Il est aussi possible d’utiliser un
alliage (AB) de composition eutectique comme préforme : la température d’assem-
blage doit étre dans ce cas supérieure a celle de 1’eutectique. La température de
I’eutectique étant tres inférieure a la température de fusion des métaux A et B, 1’ uti-
lisation d’un tel alliage permet de diminuer la température du process. L’avantage
de ce type de joint est de permettre 1’assemblage des différents éléments du mo-
dule dans I’ordre souhaité, sans se préoccuper de la température de fusion du joint
final qui est tres supérieure a la température nécessaire pour réaliser 1’attache. Les
mécanismes d’action du TLPB sont tres étudiés mais difficilement modélisables ce
qui explique que le nombre d’étapes soit différent selon les auteurs (trois pour Du-
vall [Duv74] et quatre pour Mc Donald [McD92]). Les caractéristiques majeures de
la technique sont présentées dans le tableau 1.14.
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Avantages Inconvénients

Joint ayant les propriétés du substrat | Réaction trés longue (plusieurs heures)
Joint homogene Bonne connaissance des métaux utilisés
Formation d’intermétallique évitée | Diffusion intersticielle préférable
Réaliser de grands joints en une Chauffage devant étre 1’assemblage
étape rapide

Pression limitée Réalisation sous atmosphere protectrice

TABLE 1.14 — Principaux avantages et inconvénients du TLPB d’apres [McDnu].

Couche d'apport

Substrat

FIGURE 1.50 — Représentation de différentes morphologies de couche d’apport : a
gauche un composite et a droite un film mince de métal pur.

1.4.2 Le substrat

Le substrat ou métal parent est le composé dans lequel va diffuser le métal d’in-
sertion : il doit présenter une température de fusion €levée.

1.4.3 La couche d’apport

Il existe une grande variété de couche d’apport que 1’on peut classer selon leur
composition et leur morphologie. La couche d’insertion peut étre un métal pur B,
une structure multicouches ou un alliage composé de A et de B (alliage homogene
ou composite pour les joints épais, voir figure 1.50) dont la température de fusion
est tres inférieure a la température de fusion du substrat [Gal04]. L’intérét des com-
posites est d’augmenter la surface de contact entre les composés A et B permettant
un meilleur mouillage de A par B ce qui aboutit a une meilleure diffusion du liquide
dans le solide.

L’épaisseur de métal B pur doit étre trois a quatre fois inférieure a celle du
substrat et elle conditionnne la durée des étapes de solidification isotherme et
d’homogénéisation [McD92]. Cependant, I’épaisseur de la préforme peut étre bien
plus importante lorsqu’on utilise un alliage car sa concentration en composé B
est généralement faible. L’épaisseur maximale du joint peut étre estimée grace a
un diagramme TeTiG (Temperature Time in Gap, voir figure 1.51) qui prend en
compte 1’épaisseur de la préforme, la température du process et la durée de I’as-
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FIGURE 1.51 - Exemple de diagramme TeTiG d’un alliage chrome-

molybdene [Joh81]. Sur I’axe des ordonnées se trouve la température de
process en °C tandis que 1’axe des abcisses indique 1’épaisseur du joint en microns.

semblage [Joh80, Joh81].

Si la couche d’apport se présente généralement sous forme d’une couche de
métal B (préforme, poudre, dépots par sputtering [Lug01]), le composé B peut aussi
résulter d’une modification des surfaces de contact ou d’une réaction entre différents
constituants présents a I'interface [Hol91]. Le métal B doit étre soluble dans le
substrat, avoir une vitesse de diffusion rapide pour limiter la durée de I’assemblage
et posseder des propriétés physiques proches de celles du substrat A.

1.4.4 Le mouillage
Aspects thermodynamiques

Les deux premieres étapes du TLPB se modélisent facilement en utilisant les
lois classiques du mouillage. Le mouillage peut se définir comme le comportement
d’un liquide déposé a la surface d’un solide : il s’explique par 1’action des forces
de Van Der Waals. Le mouillage consiste a créer une interface solide-liquide et une
interface liquide-vapeur a la place de I’interface solide-vapeur initialement présente
entre le solide et ’environnement extérieur [Bér05]. La qualit¢ du mouillage se
mesure grace au calcul du parametre d’étalement S (1.9). Les tensions de surfaces
s’expriment en N-m.

S= Ysv — (Ysl +Ylv) (19)

En fonction de la valeur de S (régle d’Antonov) et de la valeur de I’angle de
contact O (voir figure 1.52), on peut caractériser la qualité du mouillage (voir fi-
gure 1.53).

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0005/these.pdf
© [A. Masson], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



La brasure en phase liquide transitoire (Transient Liquid Phase Bonding) 61
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FIGURE 1.52 — Schématisation des tensions de surface qui s’exercent sur un liquide
déposé sur une surface plane [futl1].
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FIGURE 1.53 — Schématisation des différents types de mouillage d’un liquide par
sur une surface plane [aucl1].

— mouillage partiel bon si S < 0 et 6 < 90 °, le liquide forme une goutte qui
s’étale partiellement au contact du solide
— mouillage partiel mauvais si S <0et 90 <6 < 180 °
— mouillage total si S > 0 : 6 =0, le liquide forme un film mince en surface du
solide
— mouillage nul si S =0 : 6 = 180 , le liquide forme une goutte totalement
indépendante du solide
Le mouillage peut se modéliser en s’intéressant soit aux énergies de sur-
face (modele de Gibbs) soit aux tensions de surface (Young-Dupré) [Qué03]. Lors
du TLPB, on observe un mouillage partiel du liquide B sur le solide A : trois phases
sont en équilibre (solide, liquide et vapeur). La loi de Young, basée sur les tensions
de surface du systeme, permet d’exprimer la valeur de 1’angle de contact statique
0 lors du mouillage d’une goutte de liquide déposée sur un substrat solide en équi-
libre avec une phase vapeur (1.10). A I’équilibre,la valeur de 1’angle 0 est fixée :
elle définie par la ligne triple.

Yiv - €050 = Y, — Ys1 (1.10)

Le travail a fournir pour séparer le liquide et le solide s’exprime par 1’équa-
tion (1.11). Le travail (W) a fournir s’exprime en Joules et se définit pour une unité
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de surface donnée.
Wvl:st_le+Ylv (111)

Aspects cinétiques

La cinétique du mouillage est généralement modélisée en prenant en compte le
déséquilibre des tensions de surface et la viscosité du liquide : lorsque les tensions
de surface s’équilibrent, I’angle de mouillage est a sa valeur maximale. De nom-
breux modeles sont proposés, on peut par exemple citer celui de Yin [Yin69] qui
donne la vitesse de diffusion en fonction de 1’aire des zones mouillées.

1.4.5 Le mouillage en conditions réelles

Les différents modeles théoriques sont adaptés a un systeme parfait et négligent
les conditions expérimentales : le principal facteur d’influence du mouillage est
I’état de surface du substrat ou de la préforme.

La rugosité des surfaces

La rugosité des couches est un facteur dont I’impact peut étre important : I’équa-
tion de Wenzel (voir 1.12) permet de prendre en compte son impact sur le mouillage
en se basant sur la loi de Young (voir 1.10). La loi de Wenzel [Wen36] rajoute un
facteur correctif R,, que I’on appelle le facteur de Wenzel (voir 1.13) qui permet
de calculer la valeur réelle de I’angle de contact. On suppose que la rugosité de la
surface est tres faible devant les dimensions de la goutte.

Yiv - €058 = (Vs —Ys1) - Ry (1.12)
A
R, — reelle (1.13)
Aapparente

Le calcul de R,, a partir de la détermination de la surface (A) apparente de la
goutte et sa surface réelle permet d’obtenir la valeur de 1’angle 0, (angle de contact
entre la goutte et le plan solide) a partir de 0 car R, - cos® = cos9,.

Inhomogénéité des interfaces

Dans de nombreux cas, la composition de la surface n’est pas représentative
de celle du matériau massif ce qui induit une modification des énergies de surface.
Cette modification des interfaces s’explique par le phénomene de ségrégation qu’on
rencontre dans les alliages. Lors du refroidissement du mélange, certaines especes
chimiques cristallisent plus rapidement : ainsi, on retrouve une composition de 1’al-
liage différente au coeur et en surface du matériau [Lar79]. La surface peut aussi
étre modifiée par 1’adsorption de contaminants présents dans 1I’enceinte sous vide
conduisant a la formation d’une fine couche d’impuretés. Bien que I’épaisseur de
cette couche soit faible (quelques couches atomiques), elle peut modifier les réac-
tions a I’interface et diminuer drastiquement le mouillage [Sie77].
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FIGURE 1.54 — Principe de la desoxydation du substrat pour le TLPB.

Oxydation de la couche d’apport

La formation d’une couche d’oxydes a la surface du composé B peut avoir deux
conséquences sur le mouillage. Soit I’oxyde empéche le mouillage du substrat en
agissant comme une barriere de diffusion. Soit la présence d’oxydes modifie les
énergies de surface et les réactions interfaciales provoquent une pression suffisante
pour entrainer la rupture de la barriere d’oxydes et pour permettre le phénomene
de diffusion [Gal91]. Une fois que la couche d’oxydes est rompue, le mouillage du
liquide et sa diffusion dans le substrat peut avoir lieu de facon habituelle.

Oxydation du substrat

L’ oxydation du substrat est plus problématique car les liquides ne mouillent pas
les zones oxydées empéchant la diffusion des éléments d’apport. Cependant, deux
mécanismes permettent de réaliser le TLPB malgré I’oxydation du substrat (voir
figure 1.54). Tout d’abord, la désoxydation peut résulter d’une réaction chimique
a 'interface : a température élevée (autour de 920 °C), on observe 1’évaporation
des oxydes tandis qu’a plus basses températures, des réactions de réduction ont été
décrites dans des alliages comme 1’acier [Lug82]. Le deuxieme phénomene permet-
tant de réaliser le mouillage sur le substrat oxydé est le soulevement de la couche
d’oxydation qui se fait en deux étapes : I’initiation et la propagation. Le souleve-
ment de la couche d’oxydes se produit a cause de défauts dans la barriere [Bro84]
ou grace a une réaction entre le substrat et son oxyde [Coh81]. Lors de 1’étape de
propagation, le liquide diffuse entre le substrat et ’oxyde.

1.4.6 Modélisation de la solidification isotherme et de I’homogé-
néisation a I’état solide

La modélisation du TLPB ne s’intéresse qu’aux dernieres phases de la réac-
tion : la solification isotherme et I’homogénéisation a 1’état solide. L’étape de diffu-
sion est mieux connue car elle suit les lois classiques du mouillage. La modélisation
des deux dernieres phases peut se faire par deux approches différentes : 1’approche
analytique [Tua88, Nak90, McD98] et I’approche numérique [Nak91]. L’approche

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0005/these.pdf
© [A. Masson], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



64 Etat de Part

analytique est basée sur les solutions des équations de diffusion de Fick ce qui rend
les phénomenes facilement explicables mais la concordance entre le modele et la
réalité est parfois limitée. L’approche numérique quant a elle utilise des méthodes
de simulation comme les éléments finis qui donnent des résultats plus fiables mais
la définition de tous les parametres d’influence peut s’avérer ardue. Les modeles
plus aboutis et les plus proches de la réalité sont des modeles hybrides qui com-
binent approche analytique et numérique. Cependant, la modélisation du TLPB se
heurte au manque de données comme les coefficients de diffusion de certains al-
liages commerciaux constituants la couche d’apport ou le subtrat. Les données phy-
siques peuvent aussi étre peu fiables dans le cas de certains systemes (notamment
la diffusion du bore dans des alliages a base de nickel) voire inexistantes [Gru84].

1.4.7 Description des différentes étapes du TLPB

Le TLPB se décrit en trois ou quatre €tapes successives (voir figure 1.55) au
cours desquelles le métal (ou alliage) d’apport diffuse a 1’état liquide dans un sub-
strat solide sans fusion de tous les constituants de la brasure finale :

1. fusion du métal d’apport lors du chauffage de I’assemblage (phase décrite par
Mac Donalds et Niemann et Garret [Gal04], phase a) ;

2. dissolution d’une partie du métal parent et diffusion dans les couches de sub-
strat solide (phase b) ;

3. solidification isotherme de la phase liquide (phases c et d) ;
4. homogénéisation du joint (phases e et f).

Les différentes étapes du TLPB ne peuvent se passer en parallele et ont lieu a la
température de fusion de la couche d’apport ce qui empéche la formation d’inter-
métalliques dans le joint.

Premiére étape

Cette étape est caractérisée par le passage de la température ambiante a une
température Tp supérieure a celle de I’eutectique AB (ou du péritectique dans le cas
d’alliages complexes). Durant le chauffage, on observe une modification de 1’in-
terface préforme-substrat et le métal d’apport commence a mouiller le substrat et
a diffuser. Lors du chauffage de 1’assemblage, la rampe de température doit étre
adaptée a I’épaisseur de la préforme pour obtenir un joint de bonne qualité. Plus la
préforme est mince, plus la vitesse de chauffe doit étre élevée. A Tp, la concentra-
tion du liquide est Cg et celle du sustrat est Cq.

Deuxieme étape

A ce stade, la préforme est a 1’état liquide et on observe une dissolution partielle
du substrat et une augmentation de la largeur de la zone liquide. On observe une
modification de la composition du liquidus et du solidus. Lorsque la composition
du liquide et de la zone solide adjacente au liquide sont identiques, la dissolution
du substrat s’arréte.
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FIGURE 1.55 — Evolution de la microstructure et des compositions des phases so-
lides et liquides au cours du temps [GalO4].
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Troisieme étape

La température est maintenue a Tp le liquide se solidifie a température
constante. Trois phases distinctes sont alors présentes dans le systeme : des cris-
taux o et B et du liquide. Au fur et & mesure de I’avancement de la réaction, le
volume de liquide diminue et le substrat s’enrichit en métal B. Cette étape peut étre
longue (plusieurs heures) en fonction de la solubilité de B dans A et de la quantité
du métal B qui doit diffuser : la durée de la solidification isotherme détermine la
durée du TLPB. Les compositions des phases solide et liquide sont constantes mais
la quantité de liquide a I’interface diminue.

Quatrieme étape

La derniere étape consiste en une homogénéisation du joint formé a une tempé-
rature Tp. On observe que le liquide a diffusé de fagcon homogene dans le solide ou
il s’est solidifié. Il n’y a plus de phase liquide et la phase solide a une composition
Cr : on peut considérer que le joint n’est formé que des cristaux de oL compte tenu
de la faible concentration en B. A la fin de la réaction, le joint obtenu est homogene
et présente la microstructure du substrat (phase o) et sa température de fusion est
celle de A pur.

1.4.8 Applications aux attaches de puces

La réalisation d’attaches de puces par TLPB est relativement récente et s’est
intensifiée dans ces dernieres années. L’application du TLPB a la fabrication d’at-
taches de puces dérive de la technique SLID (Solid-Liquid Inter-Diffusion) utilisée
des 1966 par Bernstein pour réaliser des brasures de semi-conducteurs [McD92,
Ber66]. Ce procédé consiste a réaliser une brasure en formant des composés in-
termétalliques dont le point de fusion est supérieur a la température de mise en
ceuvre. La principale difficulté reste le dépot d’une épaisse couche d’or sur I’arriere
de puce : les alliages AuSn ou AuGe sont privilégiés car I’or étant tres résistant
a I’oxydation, I’attache de puce peut étre réalisée sous air. Pour contourner cette
difficulté, des essais de TLPB ont été menés en réalisant un dépdot d’étain sur 1’ar-
riere de la puce [Tol11]) : la fine épaisseur du métal d’apport permettant de limiter
I’épaisseur des couches de substrat. Les résultats obtenus montrent que les attaches
réalisées avec une préforme d’or-€tain ont une meilleure tenue en cisaillement apres
cyclage et qu’elles ne présentent pas de fissures contrairement aux attaches réalisées
avec de I’étain évaporé [Toll1]). D’autres alliages comme le cuivre-étain [Toll1]),
I’or-indium ou I’or-silicium (le silicium étant apporté par la puce qui n’a pas de
métallisation en face arriere) sont aussi utilisables pour la réalisation d’attaches de
puce haute température. La diffusion de 1’étain dans le cuivre aboutit a la forma-
tion d’un intermétallique stable de composition CuzSn dont le point de fusion est
élevé (676 °C). Ce type d’attache a un colit modéré mais elle est peu résistante a
I’oxydation : la présence d’oxygene dans le joint conduit a sa fragilisation et son in-
homogénéité. L’ or-étain est particulierement bien adapté a la réalisation d’attaches
de puce haute température [Toll1] en raison de sa grande résistance a 1’oxydation
mais son colit est élevé. Les attaches en or-indium présentent une bonne tenue au
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cyclage passif [Grull] pour des assemblages réalisés sous vide. Quelle que soit la
composition de I’attache, on peut conclure que le TLPB est une méthode adaptée a
la réalisation d’attaches haute température mais qu’une optimisation des conditions
d’assemblage est nécessaire.

1.5 Conclusion

L’électronique de puissance est utilisée dans de nombreux domaines industriels
et des besoins en haute température se font aujourd’hui ressentir dans des secteurs
particuliers comme 1’automobile, le forage pétrolier et surtout I’aéronautique. Pour
cette derniere application, I’objectif est de remplacer les réseaux pneumatiques et
hydrauliques par des modules de puissance afin de réduire le poids des avions de
20% et donc de diminuer leur consommation de carburant. L’ emploi massif de sys-
temes d’électronique de puissance nécessite donc de pouvoir les placer dans des
zones de plus en plus chaudes. Actuellement, les boitiers contenant des puces en
silicium ne peuvent étre utilisés pour des applications haute température mais les
composants SiC, sont eux capables de fonctionner en ambiance chaude. L'un des
principaux points bloquants pour la réalisation de modules constitués de compo-
sants SiC est I’attache de puce. En effet, celle-ci doit pouvoir résister a une tem-
pérature élevée tout en n’exigeant pas une température de process déraisonnable
et compatible avec la résistance des puces a la chaleur. Les techniques de brasure
traditionnelles ne sont donc pas adaptées a la réalisation d’attaches de puces et des
alternatives doivent étre étudiées comme le frittage ou le TLPB. Le frittage est une
technique qui a été largement étudiée : 1’assemblage par nanopoudres d’argent est
un procédé dont certaines conditions expérimentales optimales ont été mises en évi-
dence. Des micropates d’argent sont aussi utilisées pour la fabrication d’attaches et
des boitiers contenant des attaches réalisées sous pression sont déja disponibles sur
le marché. Des études sont menées dans le secteur industriel (Bosch, Heraeus) pour
produire des micropates permettant de réaliser des attaches sans pression. La bra-
sure en phase liquide transitoire (TLPB) est un procédé qui consiste a faire diffuser
un métal a bas point de fusion dans des couches de substrat €paisses. L’utilisation
du TLPB pour la fabrication d’attaches de puces haute température n’en est qu’a ses
débuts et les attaches sont le plus souvent réalisées en or-étain ou or-indium. Bien
que ces procédés d’assemblage soient basés sur des phénomenes physiques connus
et modélisés, les conditions expérimentales ont une tres forte influence sur la qua-
lité de I’attache finale. L’ optimisation du process doit donc se faire pour chacun des
types d’assemblages en fonction de la puce et du substrat utilisés. Les parametres de
mise en ceuvre ainsi que les résultats complets obtenus pour la réalisation d’attaches
par frittage d’argent et par TLPB seront détaillés respectivement dans les chapitres
2 et 3.
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Chapitre 2

Le frittage de nanopates d’argent

L’ objectif de cette these est de réaliser des attaches de puces haute température
mais qui doivent étre mises en ceuvre a une température bien plus basse que leur
température de fusion. Les brasures haute température ne sont donc pas adaptées
car soit leur température d’utilisation est trop faible, soit leur température de fu-
sion est trop élevée ce qui risquerait d’endommager la puce lors de la réalisation
de I’attache. L’une des solutions retenues est le frittage d’une pate contenant des
particules d’argent. Le frittage en phase solide est un procédé utilisable pour tous
les types de matériaux qui permet d’obtenir une piece dense a partir d’une poudre
pressée en dessous de la température de fusion du matériau. Il n’y a pas de passage a
I’état liquide et les propriétés de la piece frittée sont comparables a celle du matériau
massif. Deux types de pate contenant des particules d’argent (de taille nanométrique
ou micrométrique) sont actuellement disponibles sur le marché. L’argent a été choisi
car il s’agit d’un métal particulicrement adapté a la haute température en raison no-
tamment de sa bonne conductivité thermique (429 W/m?/K) et de sa température
de fusion élevée (960 °C). Comme présenté en détail dans 1’état de 1’art, différents
parametres ont une influence sur le frittage tels que la température de frittage, la
durée du frittage ou la taille des particules. La nanopate a été choisie car elle permet
de réaliser des assemblages sans pression évitant une dégradation de la puce lors de
I’assemblage. La bibliographie importante ainsi que les travaux sur le CPES nous
ont permis de déterminer les parametres de frittage (vitesse, durée du palier et tem-
pérature) les plus adaptés pour la réalisation d’attaches de puces. Cependant, nous
nous sommes rendu compte de I’importance de certains parametres expérimentaux
(taille de la puce, nettoyage des substrats, pression, rugosité des surfaces) dont 1’in-
fluence n’avait pas encore été déterminée. Il est apparu que pour chaque type d’at-
tache a réaliser, une optimisation devrait &tre faite a partir des connaissances géné-
rales acquises grace aux travaux menés par d’autres laboratoires. Ce chapitre décrit
le cheminement suivi pour aboutir a I’établissement d’un protocole reproductible et
fiable d’attache de puce sur substrat pour des puces de différentes tailles (puces SiC
de 2,7x2,7 mm? et puces silicium de 12,7x12,7 mmz) et pour différentes configu-
rations d’assemblage (type de substrats et nombre de puces). Cette these n’avait pas
pour objectif d’étudier les parametres fondamentaux du frittage mais d’optimiser
une technique existante pour une application particuliere et de lancer une activité
nouvelle de packaging au laboratoire Ampere afin de pouvoir y réaliser des modules
fonctionnant a haute température.
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Traitement | Durée (min) Remarques
CARO 10
BOE 1 si plasma
Plasma O, 15
BOE 5 si plasma
BOE 10 si pas de plasma
Acétone 5 chaude
Acétone 5 froide + US
Ethanol 5 US

TABLE 2.1 — Description de la procédure de nettoyage des wafers SiC (US : ultra-
sons).

2.1 Essais préliminaires

Afin d’étudier le frittage de nanopates d’argent, il a été nécessaire de réaliser des
véhicules de test ayant une finition argent. Cette partie décrit les différentes étapes
qui ont été suivies, depuis la métallisation des wafers jusqu’a la caractérisation des
premiers véhicules de tests.

2.1.1 Réalisation de véhicules de test

La premiere étape vers la réalisation de véhicules de tests a été de réaliser des
wafers avec une finition argent. L’ objectif étant de découper ces wafers en puces de
taille différentes pour optimiser le process de frittage pour chacune des tailles. La
réalisation des puces au laboratoire permet aussi de maitriser 1’épaisseur des dépots
ainsi que 1’état de surface final. Trois wafers en SiC de trois pouces ont été utilisés
pour mettre au point la procédure de métallisation. Avant métallisation, les wafers
ont subi un nettoyage chimique (voir tableau 2.1) : ils ont été plongés successi-
vement dans de I’acide de Caro (mélange d’acide sulfurique et d’eau oxygénée),
du BOE (Buffered Oxide Etch, solution tamponnée d’acide fluorhydrique), acétone
chaude, acétone froide et éthanol.

L’acide de Caro (H;SOs) est un oxydant puissant qui va réagir avec les parti-
cules de silicum en formant du dioxyde de silicium (SiO;). Le BOE a pour rdle
de désoxyder les faces du wafer et notamment de dissoudre le dioxyde de silicium
formé lors de I’étape précédente. L’acétone et 1’éthanol sont deux solvants utilisés
pour enlever les traces organiques éventuellement présentes sur le wafer. Pour cer-
tains essais, une €tape de plasma oxygene a été rajoutée : la surface du wafer est
bombardée par des atomes d’oxygene qui vont former différents oxydes avec les
impuretés présentes sur les wafers. Ces oxydes seront solubilisés lors du rincage
dans la solution de BOE. Apres le nettoyage chimique, trois dépdts métalliques
(voir tableau 2.2) ont été réalisés sur le wafer par évaporation sous vide : quelques
grammes du métal a déposer sont placés dans un creuset de graphite et le wafer est
fixé en haut de la chambre de 1’évaporateur (voir figure 2.1).

Un puissant faisceau d’électrons est ensuite focalisé sur le creuset qui chauffe et
le métal qu’il contient va s’évaporer et se déposer sur le wafer. Le titane est déposé
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Essai | Epaisseur Epaisseur Epaisseur Remarques
Titane (nm) Nickel (nm) Argent (nm)

1 10 20 500

2 10 20 500 Plasma

3 50 200 500 Plasma

4 50 500 500 Plasma + Recuit
a 900 °C

5 50 500 500 Plasma + Recuit
a450 °C

6 50 100 500 Plasma

TABLE 2.2 — Description de la procédure de métallisation des wafers SiC.

1)
Nettoyage
1. Enceinte
2. Chauffage substrat
3. Echantillon ep6
4. Masque 2 Dep°t
5. Source de vapeur
6. Groupe de pompage LLLLL
Ni
P [ T
Wafer SiC
3) Recuit
4) Découpe

FIGURE 2.1 — Représentation schématique d’un évaporateur magnétique a
gauche [evall] et de la procédure de métallisation des wafers SiC a droite.
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Métallisation
Ag
SiC

Nanopate d'Ag

FIGURE 2.2 — Schéma de I’assemblage réalisé entre deux puces d’essais.

en premier sur le wafer : il a pour fonction d’améliorer 1’adhérence des dépots sur le
substrat SiC. La couche de nickel joue le rdle de barriere de diffusion entre le titane
et la métallisation finale en argent de 500 nm d’épaisseur. Apres métallisation, le
wafer a été découpé en quart en utilisant une scie de marque Disco. La découpe a
mis en évidence un probleme de délaminage du film métallique : différentes solu-
tions comme le nettoyage au plasma oxygene ou le recuit apres dépot ont été tentées
sans succés. Le plasma oxygene permet d’améliorer le nettoyage du SiC et le recuit
permet de relacher les contraintes et d’augmenter 1’adhérence des dépots sur la sur-
face du wafer. Certaines puces ne présentant pas de zones endommagées ont été
utilisées pour les essais préliminaires sans pression.

2.1.2 Frittage de la nanopate d’argent sans pression
Réalisation d’assemblages sans pression

D’apres la notice de la pate, il est possible de réaliser des attaches sans pres-
sion lorsque la surface de la puce est inférieure 2 3x3 mm?. Des puces non-
fonctionnelles réalisées a partir de wafers métallisés au laboratoire ont été utilisées
pour réaliser un assemblage entre deux puces (voir figure 2.2).

L’ objectif de ces premiers essais est de vérifier la faisabilité du process en uti-
lisant les moyens disponibles au laboratoire : la pate a été déposée sur ’'une des
deux puces a la spatule et le frittage de I’assemblage a été réalisé dans un four a
convection de marque Nabertherm (modele N30). Compte-tenu de I'inertie du four,
il n’a pas été possible d’effectuer une rampe de température rapide entre la phase de
déliantage (a 125 °C) et le frittage (a 275 °C) : c’est une rampe de 1,6 °C/min qui a
été suivie (voir figure 2.3).

La conséquence de cette rampe de température relativement lente est un frittage
inhomogene de la pate dont toutes les particules ne frittent pas en méme temps.
Sans pression, on a constaté qu’il n’était pas possible de réaliser d’assemblages :
lors de la phase de déliantage, la volatilisation des composés organiques de la pate
a conduit au soulevement de la puce supérieure. Une deuxieme série de tests a été
réalisée sous faible pression dans le four : pour cela des blocs d’inox de 500 g et
1 kg (pression de 2 et 4 MPa) ont été placés sur I’assemblage et une attache a été
réalisée. Les images MEB de ces attaches montrent que si un joint a bien été¢ formé
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FIGURE 2.3 — Profil de température suivi pour le frittage du joint des essais préli-
minaires.

FIGURE 2.4 — Images en microscopie MEB de deux zones d’une méme attache. On
remarque que le joint est peu homogene car certaines zones présentent de larges
vides (a gauche). En revanche, on constate la présence de zones correctement frit-
tées (a droite).

(voir figure 2.4), il présente une densité assez irréguliere (voir figure 2.5).

Les tests préliminaires ont montré que la réalisation d’une attache de puces était
possible avec de la nanopate d’argent, on peut cependant tirer différentes conclu-
sions :

1. I’épaisseur de la pate déposée doit étre reproductible et connue ce qui n’est
pas possible lorsqu’on dépose la pate avec une spatule ;

2. I’application d’une pression est nécessaire méme pour des petites puces ;

3. le four ne permet pas de réaliser des rampes rapides ce qui entraine un frittage
inhomogene de la pate et la présence de défauts dans le joint ;

4. la microscopie ne permet d’avoir qu’une vision parcellaire de la qualité du
joint, une caractérisation mécanique des attaches est indispensable ;

5. les puces réalisées au laboratoire ne sont pas utilisables en raison de pro-
blemes de délaminage, les assemblages a venir devront étre effectués avec
des puces commerciales.

L’ optimisation de la procédure de frittage passe par I’utilisation d’une machine
de sérigraphie dont 1’épaisseur des masques permettra de contrdler 1’épaisseur du
dépot de pate et par la fabrication d’une presse chauffante capable de réaliser des
rampes de température tres rapides et d’appliquer une pression sur 1’assemblage.
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FIGURE 2.5 — Images MEB du joint d’argent a différents grossissements. On re-
marque la présence de zones de vide qui apparaissent en noir et dont la répartition
est irréguliere..

Pour ces nouveaux essais, seules des puces commerciales dont on connait les ca-
ractéristiques vont étre utilisées. L’ inconvénient majeur est que nous ne pourrons
tester que des puces 2,7x2,7 mm? en SiC et que nous devrons utiliser des puces
en silicium pour réaliser les essais sur les grandes puces (12,7 x12,7 mmz). Enfin,
la caractérisation morphologique des assemblages doit €tre complétée par des tests
mécaniques : un banc d’essai de tenue en cisaillement (cisaillement) doit donc €tre
monté. Toutes les caractérisations ont été réalisées a température ambiante (20 °C)
apres le refroidissement de 1’attache. Les caractérisations électriques, prévues en
début de theése, n’ont pas été réalisées en raison de la phase d’optimisation qui a
été plus longue que prévue. Les véhicules de tests sont préts a étre testés : ils ont
été fabriqués dans les mémes conditions que les assemblages de la série E (cuivre
poli et pression de 6 MPa) et les fils de bonding ont été réalisés. Les résultats pré-
sentés devront étre complétés par des caractérisations effectuées apres cyclage. En
effet, les études menées sur 1’évolution des attaches de puces réalisées par frittage
d’une nanopate montrent que le frittage se poursuit lors du cyclage et que la tenue
mécanique du joint augmente au cours du temps [Kno10].

2.2 nanopates d’argent : état de I’art sur I’optimisa-
tion du frittage

Les essais préliminaires ont été effectués en suivant les préconisations du fabri-
cant de la pate (NBETech). Cette pate a été particulierement étudiée au CPES et
a fait I’objet de nombreuses publications [Bai05a, Wan(07] qui ont permis de fixer
certaines conditions expérimentales. Pour cette partie sur I’optimisation, j’ai donc
utilisés les parametres définis par les dernieres études menées au CPES ce qui ex-
plique que certains parametres soient différents de ceux utilisés pour la réalisation
des véhicules de test préliminaires.
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Vitesse T frittage Durée fisrqge Tenue (MPa) sur | Tenue (MPa)
(°C/min) °O) (min) Ni/Ag sur Ag

10 270 60 13,47 14,32

10 285 60 17,11 17,52

10 300 60 17,65 17,43

10 325 60 18,56 17,49

TABLE 2.3 — Influence de la température de frittage sur la tenue en cisaillement
(cisaillement) pour deux types de métallisations du DCB [Wan07].

Vitesse (°C/min) | Tprrjsrage | Duréesrisage | Tenue (MPa) sur | Tenue (MPa)
°O) (min) Ni/Ag sur Ag

1 285 60 11,53 12,68

10 285 60 16,72 13,52

20 285 60 17,79 18,57

instantanée 285 60 13,39 14,13

TABLE 2.4 — Influence de la vitesse de chauffe sur la tenue en cisaillement pour
deux types de métallisations sur DCB [Wan07].

2.2.1 Influence des conditions expérimentales

Comme décrit précédemment dans la partie théorique (voir 1.3.5), les princi-
paux facteurs d’influence sont la température de frittage, la pression et le diametre
des poudres. Cependant, différentes études ont été menées afin de déterminer I’in-
fluence d’autres parametres [WanO7] tels que : la température, la vitesse de chauffe,
le type de métallisation du DCB, et la durée de frittage. Dans ces études, les assem-
blages ont été réalisés sans pression.

Ces trois expériences montrent que la fiabilité de I’attache augmente lorsque la
température augmente, 1’augmentation de température a une influence sur la mor-
phologie des joints frittés (voir figure 2.6).

La plus faible tenue a 1’arrachement a 270 °C s’explique par la présence d’une
grande porosité et d’une faible croissance de grains a I’intérieur du joint fritté. A
285 °C, la porosité est largement diminuée et on obtient des grains uniformes d’en-
viron 1 um de diametre ce qui améliore grandement la tenue a 1’arrachement (voir
tableau 2.3). A partir de 300 °C, on constate que la densification n’est pas améliorée
par rapport au frittage a 285 °C et on observe une dispersion du diametre des grains
frittés ce qui entraine une inhomogénéité du joint et donc une faible amélioration
des propriétés mécaniques par rapport a un frittage a 285 °C. Compte-tenu du faible
gain de tenue mécanique et de la dispersion de la taille des grains frittés pour des
températures de frittage supérieures a 285 °C, la température de 285 °C est la plus
appropriée pour I’application visée.

Différentes rampes de température ont été étudiées : lors du frittage, la vitesse de
chauffe doit étre suffisamment rapide pour assurer un frittage simultané de toutes
les particules. Cependant, la vitesse de frittage doit permettre la volatilisation de
tous les composés organiques avant que ne débute le frittage des particules.

La tenue en cisaillement (cisaillement) augmente lorsque la vitesse de frittage
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25.0kV x5.0k 10pum 25.0kV x50k 10pm

25.0kV x5.0k 10um 25.0kV x50k 10pm

FIGURE 2.6 — Effet de la température de frittage sur la morphologie des attaches de
puces pour un frittage d’une heure a 270 °C (a), 285 °C (b), 300 °C (c), 325 °C
(d) [Wan07]. On remarque une grande différence entre les particules frittées a
270 °C et les partiules frittées a des températures plus élevées. A 270 °C, on re-
marque que la porosité est importante et que la morphologie des particules n’est pas
homogene.
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25.0kV x5.0k 10pum 25.0kV x5.0k 10pm

25.0kV x5.0k 10um 25.0kV x5.0k  10um

FIGURE 2.7 — Influence de la vitesse de la rampe sur le frittage durant 60 minutes
a 285 °C pour des vitesses de 1 °C/min (a), 10 °C/min (b), 20 °C/min (c) et une
montée en température instantanée (d), [Wan07].

augmente (voir tableau 2.4) : cependant, les propriétés mécaniques du joint dimi-
nuent lors des montées en température sont instantanées. L.’ augmentation de la tenue
en cisaillement s’explique par I’augmentation du nombre de joints de grains et une
structure plus dense de I’attache. A I'inverse, une vitesse lente va consommer la
force motrice du frittage entrainant une croissance des grains au lieu d’une den-
sification : les pieces obtenues sont poreuses et leurs propriétés mécaniques sont
faibles (voir figure 2.7). La vitesse optimale de la rampe est donc de 10 °C/min.
D’autres études menées au Fraunhofer Institute montrent aussi qu’une densité éle-
vée de I’attache est un facteur d’influence améliorant la tenue mécanique de 1’at-
tache [Kno10].

Apres la rampe de chauffe, les échantillons sont maintenus a la température de
frittage pendant une durée fixée. La durée de frittage doit étre suffisante pour obte-
nir un joint dense présentant peu de défauts. Différentes durées de frittage ont été
étudiées [Bai05a, Wan07] afin de mettre en évidence le temps de frittage optimal.

Plus la durée du frittage augmente, plus la tenue en cisaillement augmente. Au
bout de 60 minutes, on peut considérer que le frittage est terminé : le gain en fiabilité
n’est pas suffisant pour doubler la phase de frittage.

Les recherches réalisées au CPES [Bai05a, Wan07] ont permis de définir les
parametres expérimentaux optimaux pour la réalisation de joints frittés d’argent :
une rampe de 10 °C/min, une température de frittage de 285 °C et une durée de
60 minutes. Il n’a pas été mis en évidence d’influence notable de la nature de la
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Vitesse (°C/min) | Tyrjrage | Duréefriygage | Tenue (MPa) sur | Tenue (MPa)
°O) (min) Ni/Ag sur Ag

10 285 10 12,39 10,13

10 285 20 13,14 12,66

10 285 40 15,93 16,24

10 285 60 17,11 17,52

10 285 120 19,97 18,41

TABLE 2.5 — Influence de la durée du frittage sur la tenue en cisaillement pour deux
types de métallisations sur DCB.

300 + = —
O 250 T 4+ Frittage
< 60 min
= 20 ' ! 285°C
g Déliantag
3 150
o e /

‘@ 100 - i ) ! I i |
o
E, 50 j_l_RJampe:lmc,L 777777
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FIGURE 2.8 — Profil optimisé utilisé pour le frittage de nanopates d’argent.

métallisation sur la tenue en cisaillement.

Le frittage de la pate NanoTach se fait en deux étapes : on distingue tout d’abord
deux paliers a une température de 50 °C et 100 °C qui correspondent au déliantage
puis un dernier palier 1égérement en dessous de 300 °C durant lequel a lieu le frittage
des particules d’argent (voir figure 2.8). On remarque que le déliantage a lieu a une
température modérée ce qui est un parametre a prendre en compte lors du choix des
additifs : ceux-ci devront avoir une température de vaporisation inférieure a 100 °C.

Apres dépot de la pate sur le substrat, la puce est placée sur la pate d’argent puis
la procédure de frittage (déliantage puis frittage a proprement parler) commence.
En fonction de la surface de la puce, la pression est nécessaire ou non. Pour des
composants de taille supérieure 2 3x 3 mm?, I’ utilisation d’une presse chauffante est
nécessaire [Zha04, Bai05a, Mas11, Butl1]. La presse chauffante permet de réaliser
le profil de température nécessaire au frittage ainsi que d’appliquer une pression sur
I’assemblage.

2.3 Mode opératoire

L’ optimisation de la procédure de frittage s’est faite grace a la réalisation d’at-
tache entre une puce et un substrat. De nouveaux équipements (machine de séri-
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Abrasif Durée (min) Vitesse du
plateau (t/min)
Disque diamant 30 um jusqu’a disparition des 150
rayures visibles

Disque diamant 15 um 3 150
Suspension diamantée 6 um 2 150
Suspension diamantée 3 um 2 150
Suspension de silice colloidale 0.05 um | 1 150

TABLE 2.6 — Description du protocole de polissage manuel.

graphie, presse chauffante, banc de cisaillement) ont été utilisés pour permettre une
reproduction fiable des essais d’attaches de puces.

2.3.1 Les puces

Les puces utilisées pour la réalisation de véhicules de tests ont une finition argent
en face arriere, ce sont soit des diodes mécaniques SiC SiCED (2,7 x2,7 mm?) soit
des diodes silicium (12,7x12,7 mmz). Pour éviter de dégrader les métallisations
présentes sur la face avant, la puce est seulement nettoyée aux ultrasons dans un bain
d’éthanol chaud durant trois minutes pour enlever les éventuelles traces organiques.
Avant d’étre placée sur le dépot de pate, la puce est séchée a 1’azote.

2.3.2 Les substrats
Description des substrats

Le plus courant des substrats est le DCB (Direct Copper Bonded) qui est tres
largement utilisé en raison de son faible cot : il présente cependant un état de sur-
face tres irrégulier de sa métallisation cuivre et une rugosité qui peut étre élevée (R,
de I’ordre de 2,3 um, voir figure 2.9). Afin de fixer le parametre rugosité, certains
véhicules de tests ont été réalisés sur DCB poli : il s’agit d’un substrat classique
qui a été poli avec une polisseuse manuelle en suivant la procédure décrite dans la
tableau 2.6. D’autres substrats avec une finition or sont aussi utilisés en électronique
de puissance : des substrats des marques Denka (Si3N4 avec finition nickel-or) et
Curamik (DCB nickel-or) ont été utilisés pour 1’optimisation du frittage. La princi-
pale différence entre ces deux substrats avec une finition or est leur état de surface :
les substrats Denka ayant une rugosité (R, = 230 nm) beaucoup plus faible que celle
des substrats Curamik (R, =930 nm). Les caractéristiques de tous les substrats em-
ployés pour le report de puces sont indiquées dans le tableau 2.7 et les profils de
surface sont présentés sur la figure 2.9.

Préparation du substrat

Les substrats se présentant sous forme de plaques (DCB cuivre ou DCB or) ont
au préalable été découpés en carrés de 2,5x2,5 cm? avant d’étre d’étre nettoyés.
Ils ont été plongés dans un bain d’acide sulfurique (H,SO4) durant 5 minutes pour
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FIGURE 2.9 — Profil de la surface des quatre substrats utilisés pour la réalisation de
véhicules de tests mesurés au profilometre Dektat 3030. L’échelle horizontale est
en um et I’échelle verticale est en angstrom. Ces profils sont représentatifs de la
rugosité de tous les substrats utilisés pour la réalisation d’assemblage par frittage.
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Type de substrat Céramique Meétallisation finale Rugosité
DCB Curamik | Al,O3 (600 um) Cuivre (300 ym) 2,3 um
DCB Curamik | Al,O3 (600 um) Cuivre (300 ym) 64 nm(poli)
DCB Curamik | Al,O3 (600 yum) Nickel-Or 1 um

DCB Denka SizNy Nickel-Or (50 nm d’or) 230 nm

TABLE 2.7 — Description des substrats utilisés pour le report de puces.

enlever les éventuelles traces d’oxydation présentes en surface de la métallisation.
Apres rincage dans 1’eau déionisée, tous les substrats ont été placés dans un bain
d’éthanol ou un nettoyage aux ultrasons a été effectué durant 3 minutes afin de
dissoudre les matieres organiques résiduelles. Chaque substrat est ensuite séché a
I’azote puis placé sur le socle de la machine de sérigraphie ou s’effectue le dépot.

2.3.3 La machine de sérigraphie

Afin de réaliser des dépots de pate reproductibles et d’épaisseur connue, 1’uti-
lisation d’une machine de sérigraphie est indispensable. Une série de masques de
sérigraphie en métal (présentant des motifs de taille variée) de 50 um et de 100 um
d’épaisseur 9. *dont les motifs ont été fabriqués. Le masque de 50 um a été utilisé
afin de réaliser des attaches de puces de faible épaisseur mais son cofit est élevé et
il est fragile ce qui le rend délicat a manipuler. Le masque de 100 um permet de
réaliser des dépdts plus épais : I’utilisation de ce masque devrait pouvoir permettre
d’obtenir des joints épais. Différentes tailles de motifs ont été prévues afin de pou-
voir réaliser des assemblages avec des petites et des grandes puces. Pour les grandes
puces, le motif présente un design particulier : celui-ci est subdivisé€ en petits car-
rés et possede des canaux permettant I’évacuation des solvants lors de la phase de
déliantage ce qui favorise 1’obtention d’un joint homogene [Bai0O5a]. Sans la pré-
sence de canaux, il a été montré que la pate située au centre du dépot n’était pas
frittée (voir figure 2.10).

Une machine de sérigraphie manuelle (voir figure 2.11) a été utilisée pour réali-
ser le dépot de la pate d’argent :

— le substrat nettoyé [Frii10] est placé sur le socle de la machine de sérigraphie ;

— le motif du masque est centré sur la face supérieure du substrat ;

— un dépdt de pate est effectué sur le masque grace a une spatule (voir fi-

gure 2.12).

Une fois le dépot effectué, 1’excédent de pate présent sur le masque et sur la

spatule est nettoy€ avec un papier absorbant sec puis avec de 1’éthanol.

2.3.4 La presse chauffante

Apres avoir réalisé le dépot sur le substrat, la puce est déposée sur la pate et
I’ensemble est placé sur la plaque inférieure (chauffée par trois lampes de 1000 W
chacune) de la presse chauffante. Les essais préliminaires ont démontré la néces-
sité d’utiliser une presse chauffante afin de pouvoir appliquer une pression lors du
frittage et de pouvoir réaliser des variations de températures rapides (10 °C/min)
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FIGURE 2.10 — Comparaison de I’avancement du frittage apres 10 minutes a 300 °C
pour deux typologies de motifs de sérigraphie, photos de [BaiO5a].
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FIGURE 2.11 — Photographie de la machine de sérigraphie utilisée pour le dépot de
nanopate.
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FIGURE 2.12 — Schéma du dépdt de pate avec une machine de sérigraphie manuelle.
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ce qui évite le frittage inhomogene. La presse utilisée au laboratoire (voir fi-
gure 2.13) est constituée de deux plaques chauffantes et d’un vérin pneumatique.
Les plaques chauffantes peuvent étre programmées de facon indépendante ou syn-
chronisée grace a des contrdleurs de température. Les deux plaques ont une puis-
sance maximale de 750 W chacune mais leur mode de chauffage est différent : la
plaque inférieure est chauffée par une série de lampes alors que la plaque supérieure
contient des résistances. La force appliquée sur 1’assemblage est variable (entre 0
et 6 bars) et réglable grace a un manometre relié a une arrivée d’air comprimé. Les
mouvements du vérin (montée et descente) sont commandés par le contrdleur de la
plaque supérieure et peuvent étre programmés a n’importe quel moment du cycle
d’assemblage.

2.3.5 Coupes métallographiques

La morphologie des attaches de puce est déterminée grace a des images optiques
et MEB (Microscopie Electronique a Balayage). Pour cela les échantillons doivent
étre enrobés dans une résine a froid (résines Buehler Varidur ou Variklear), découpés
a la micro-tronconneuse (lame diamantée Buehler LC entre 550 et 600 tours/min)
puis polis (voir tableau 2.6) avec une polisseuse manuelle.

Les assemblages qui sont analysés en microscopie électronique nécessitent une
préparation particuliere en raison de la présence de parties isolantes dans 1’échan-
tillon (céramique) : la surface est recouverte d’une fine couche de noir de carbone
afin de la rendre entierement conductrice.

2.3.6 Le banc de cisaillement

La tenue mécanique de I’attache est une caractéristique importante pour évaluer
sa qualité. Un banc de cisaillement (voir figure 2.14) a ét€ monté afin de réaliser des
tests d’arrachement de la puce. L’assemblage est placé sur le plateau de I’appareil
et le capteur (force maximale de 200 N) est placé au niveau de I’attache, la force
nécessaire a 1I’arrachement de la puce est mesurée et constitue la tenue en cisaille-
ment du joint. Pour chaque série d’échantillons, au moins cinq assemblages ont été
caractérisés afin de pouvoir évaluer la reproductibilité de la technique d’assemblage.

2.3.7 Réalisation des véhicules de test

Différentes séries d’assemblages ont été réalisées (voir tableau 2.8) afin d’éva-
luer I’'influence des parametres expérimentaux sur la qualité de I’attache. L’ objectif
est de déterminer les parametres optimaux pour réaliser une attache de puce sur sub-
strat (voir figure 2.15) fiable et reproductible. Pour cela, au moins six échantillons
ont été réalisés pour chaque jeu de parametres : un échantillon a été enrobé, les
autres étant caractérisés en cisaillement.

Les parametres étudiés sont :

1. le mouillage : avec ou sans scrubbing. Le scrubbing consiste a améliorer le
mouillage de la pate en appuyant sur la puce tout en lui faisant faire de petits
mouvements ;
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FIGURE 2.13 — Photo et schéma de la presse utilisée pour 1’optimisation du frittage
de nanopate.
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FIGURE 2.14 — Photo du banc de cisaillement utilisé au laboratoire pour la caracté-
risation des joints d’argent fritté (a) et schéma de principe (b).
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Série | Epaisseur Type de substrat Pression | Remarques

A 50 um DCB non poli 6 MPa | nettoyage US

B 50 um DCB non poli 6 MPa | scrubbing

C 50 um DCB avec métallisation finale Au | 6 MPa | DCB Curamik

D 50 ym SizNy avec métallisation Au 6 MPa | Substrat Denka

E 50 ym DCB poli 6 MPa

F 100 um DCB non poli 6 MPa

J 50 um DCB non poli 0,7 MPa

N 50450 um DCB non poli 6 MPa | deux couches

o 50450 um DCB poli 6 MPa | deux couches

P 50 um DCB poli 6 MPa | Viton, assemblage
de 2 puces

Q 50 ym DCB poli 6 MPa | PTFE, assemblage
de 2 puces

T 50450 ym SizNy avec métallisation Au 6 MPa | Substrat Denka

TABLE 2.8 — Description des conditions expérimentales suivies pour la réalisation
d’attaches de petites puces SiC sur un substrat.

o 5 <l
Cuivre

FIGURE 2.15 — Structure des assemblages puce-substrat : exemple d’un assemblage

de la série T.
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2. la nature de la métallisation : on utilise des substrats avec une finition cuivre
ou nickel-or;

3. la rugosité du substrat : DCB cuivre brut ou poli, DCB fini or et céramique
avec finition or dont les rugosités vont de 64,2 nm a 2,2um;

4. la pression appliquée : entre 0,7 MPa et 6 MPa
5. I’épaisseur du dépot de pate : 50 ou 100 um ;

6. le nombre de dépot de pate : un ou deux dépots successifs (méthode recom-
mandée pour les assemblages de grandes puces) ;

7. le report simultané de deux puces : utilisation d’une couche d’interface.

Le profil de température suivi pour le frittage (voir figure 2.16b) se divise en
deux étapes :

— le déliantage (jusqu’a 100 °C);

— le frittage (plateau a 285 °C).

Pour certaines séries (N, O et T), deux dépdts de pate ont été réalisés : le pre-
mier dépot a été uniquement séché (voir figure 2.16b) jusqu’a 180 °C tandis que
le second était fritté normalement. Le second dépdt a été réalisé sur la pate séchée.
Tous les essais réalisés ont conduit a un assemblage puce-substrat : les résultats
expérimentaux sont présentés et discutés dans la section suivante.

2.4 Résultats expérimentaux et optimisation du pro-
cess de frittage de puces SiC 2,7 x2,7 mm?

2.4.1 Tenue mécanique des assemblages

La tenue mécanique des assemblages a été déterminé par des essais de cisaille-
ment (voir figure 2.17).

Les résultats de toutes les séries sont présentés sous la forme d’une représenta-
tion dite boite a moustache (ou box and whiskers plot) : les bornes de chacun des
segments correspondent aux valeurs extrémes (minimum et maximum), le rectangle
englobe tous les résultats compris entre le premier et le troisieme quartile et la droite
qui le coupe en deux correspond a la médiane de tous les résultats. Ce type de re-
présentation permet non seulement d’évaluer la qualité du joint (grace aux valeurs
extrémes) mais aussi d’estimer la fiabilité et la reproductibilité du process (grace a la
hauteur de I’ensemble). La figure 2.18 résume I’ensemble des résultats obtenus pour
I’assemblage de petites puces : la colonne qualification correspond a la qualification
a la norme américaine militaire MIL-STD-883G concernant les spécifications mi-
nimales des systemes €lectroniques militaires et aérospatiaux. Pour les assemblages
de petites puces étudiés dans cette partie, la tenue minimale requise est de 3,5 MPa.
On considérera qu’une série est qualifiée si au moins quatre assemblages atteignent
cette valeur. Pour la série T, seul un échantillon a pu étre caractérisé car la tenue des
autres joints était hors des limites du capteur (70 MPa) ce qui explique que quatre
joints aient la méme tenue : on ne pourra donc pas conclure sur la reproductibilité
des échantillons de cette série.
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FIGURE 2.16 — Profils de température suivis pour le séchage (a) et le frittage de la
nanopate d’argent (b) dans le cas d’un dép6t de deux couches.
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FIGURE 2.17 — Représentation en "whiskers plot" (ou boite a moustaches) de la
tenue en cisaillement des assemblages des différentes séries. Ce type de représenta-
tion permet d’évaluer facilement la dispersion des résultats et de comparer les séries
entre elles. Pour la série T, seul un échantillon a pu étre caractérisé, les tenues des
autres assemblages étant hors de la plage de mesure du capteur.
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Remarques
Scrubbing
DCB or
Alumine or
DBC poli
Dépot 100 um
Pression 0,7 MPa
Dépot 2*50 um
Dépot 2*50 pum sur
alumine or

Qualification
oul
NON
oul
oul
oul
oul
NON
oul
oul

Ecart-type
8,10
33,40
2,30
12,90
2,20
7,20
17,50
8

Moyenne
22,70
13,30

7,80
3
38,10
22,40
19,50
26,50

Tenue en shear-test (MPa)
Maximale
40,15
20,80
12,50
52,30
4
34
41,67
37,60
70 MPa

Minimale
15,70
1,80
3,70
14,80
34,30
14
0,20
15,30
62

Nombre
d’échantillons
7
5
5
5
6
6
6
7
5

Série

A
B
C
D
E
F
)

N
T

FIGURE 2.18 — Résumé des tenues en cisaillement des différentes séries d’assem-
blages avec petites puces.
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FIGURE 2.19 — Effet du scrubbing sur I’étalement de la pate sur le substrat pour
I’assemblage BS5 (tenue = 1,8 MPa). Image en microscopie optique en fond noir.

2.4.2 Effet du scrubbing : série A’ et B

L’ objectif du scrubbing est d’améliorer le contact entre la pate et la puce par de
légers mouvements circulaires. Le scrubbing a été effectué manuellement pour la
série B, il ne permet pas d’améliorer la tenue de 1’attache. La dispersion des résultats
est bien plus élevée pour la série B (entre 1,8 MPa et 17,9 MPa) que pour la série
A’ (tenue de 19,5 MPa a 40,2 MPa) et la tenue mécanique des échantillons ayant
subi un scrubbing est bien plus faible que pour ceux de la série de référence A’. Cela
peut s’expliquer par le fait que lors du scrubbing, une partie de la pate est étalée sur
le substrat ce qui diminue I’épaisseur de la pate réellement présente sous la puce. On
constate effectivement qu’une quantité importante de pate frittée reste présente sur
le substrat apres cisaillement sous forme d’une fine couche d’argent et de bourrelets
d’argent localisés a I’extérieur de I’empreinte de la puce (voir figure 2.19).

Compte-tenu de la viscosité de la pate, le terme de mouillage peut €tre utilisé
pour caractériser son étalement sur le substrat et sur 1’arriere de puce. On peut éta-
blir une corrélation entre la tenue en cisaillement de 1’attache et le mouillage des
surfaces. Si on compare les valeurs extrémes de tenue en cisaillement de la série
A’ (40,2 MPa) et la série B (1,80 MPa), on constate un bon mouillage de la puce
et du substrat pour I’échantillon de la série A’ : la couche d’argent est relativement
uniforme sur les deux interfaces et on peut apercevoir les grains de cuivre sous la
fine couche d’argent (voir figure 2.20). Il apparait donc que la couche d’argent res-
tant sur le substrat apres les tests mécaniques est tres faible. On ne remarque pas de
traces d’oxydation sous la pate frittée alors que le reste du substrat est oxydé ce qui
est normal puisque I’assemblage est réalisé sous air.

En revanche, sur le substrat BS (tenue = 1,80 MPa), on remarque une répar-
tition trés inhomogene de la pate que ce soit sur le substrat ou sur la puce (voir
figure 2.21). On voit aussi que le substrat est tres oxydé ce qui s’explique par la
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Traces Empreinte

d'oxydation

FIGURE 2.20 — Etat de surface du substrat (a gauche) et de I’arriere de la puce (a
droite) A’12 (tenue = 40,15 MPa) apres cisaillement. Images en microscopie optique
en fond clair.

faible quantité de pate présente a I’interface qui n’a pas pu mouiller tout le substrat :
les zones oxydées sont celles qui n’ont pas été recouvertes par la pate. L’arriere de
la puce présente aussi un mouillage inégal avec certaines zones ou la métallisation
argent de la face arriere est visible en raison de I’absence de pate (voir figure 2.22).

On peut en conclure que le scrubbing ne permet pas un meilleur mouillage de
la pate sur les interfaces : il favorise au contraire un étalement de la pate sur le
substrat entrainant une répartition inhomogene des surfaces, un mauvais mouillage
des interfaces ce qui conduit a un joint irrégulier de faible épaisseur. En revanche, les
assemblages réalisés sans scrubbing présentent eux un bon mouillage des interfaces
et une tenue en cisaillement meilleure que ceux de la série B.

2.4.3 Effet de la rugosité du substrat : série A’ et E

Les assemblages des séries A’ et E ont été réalisés sur un substrat DCB Cura-
mik : un dépot de pate de 50 um a été effectué sur un substrat brut (série A’) ou sur
un substrat poli (série E). On remarque que la tenue moyenne a 1’arrachement est
bien meilleure pour la série E que pour la série A’ et on constate aussi que 1’écart-
type est tres faible pour la série E (tenue comprise entre 34,3 MPa et 40 MPa). Les
images en microscopie optique permettent de voir que lorsque le substrat est poli
(R, = 64,2 nm, série E), le joint d’argent obtenu est d’épaisseur uniforme comprise
entre 9 et 11 ym (en moyenne de 10 um), sans vide et que ses bords sont réguliers
(voir figure 2.23). La faible épaisseur du joint par rapport a 1’épaisseur du dépdt
initial s’explique par le fait que lors du pressage de 1’assemblage, une partie de la
pate est chassée vers I’extérieur ou elle forme un bourrelet autour de la puce (voir
figure 2.24) ainsi que par I’évaporation des additifs lors du déliantage (on estime
qu’environ 50% du volume de la pate est constituée par des solvants). En revanche,
’attache réalisée sur un substrat non poli (R, = 2,29 um, série A’) présente une
grande irrégularité (épaisseur comprise entre 0 et 22 ym) ainsi que des zones de vide
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FIGURE 2.21 — Etat de surface du substrat (a gauche) de I’arriere de la puce (a
droite) BS (tenue = 1,80 MPa). Images en microscopie optique en fond sombre : les
zones de vide apparaissent en noir.

Epaisseur

Métallisation
arriere de la

FIGURE 2.22 — Etat de surface de I’arriere de la puce B5 apres cisaillement. Image
en microscopie optique en fond clair.
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FIGURE 2.23 — Comparaison entre le joint de la série A’ réalisé sur DCB brut (en
haut) et le joint de la série E réalisé sur DCB poli (en bas).

ou on note I’absence de pate d’argent entre le cuivre et la puce (voir figure 2.23).
Compte-tenu de la grande rugosité du substrat non-poli (série A’), la pate n’a dans
certaines zones, eu comme rdle que de remplir les aspérités du cuivre sans pouvoir
mouiller la face arriere de la puce (voir figure 2.20). On constate enfin qu’il reste
peu d’argent sur le substrat de la série E apres le cisaillement. La majeure partie
de la pate se retrouve sur la face arriere de la puce : c’est donc un bon mouillage
des surfaces qui permet d’obtenir une bonne tenue de 1’attache (voir figure 2.25).
On remarque que le cuivre a été arraché du substrat et qu’on le retrouve sur I’ar-
riere de la puce : ce n’est donc pas 1’attache qui a cédé lors de la caractérisation en
cisaillement des échantillons de la série E. On constate aussi la présence de stries
blanches sur I’arriere de la puce qui correspondent a la volatilisation des composés
organiques lors du déliantage ainsi qu’au retrait de la pate.

L’étude des assemblages des séries A’, B et E montrent I’importance de 1’état
de surface du substrat et de I’épaisseur du joint sur la qualité du joint et sur sa
tenue mécanique. Nous avons donc cherché, dans les essais qui suivent, a étudier
I’influence de la métallisation nickel-or du substrat.

2.4.4 Effet de la nature de la métallisation : séries A’, C et D

L’effet de la métallisation du substrat sur la tenue de I’attache a été évalué grace
aux essais effectués sur des substrats bruts cuivre (série A’) et nickel-or (séries C et
D).

Les assemblages des séries C et D ont été effectués sur des substrats recouverts
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FIGURE 2.24 — Substrat de 1’échantillon E2 apres cisaillement. Image en microsco-
pie optique en champ sombre.
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d'oxydation

FIGURE 2.25 — Etat de surface de la puce (a droite) et du substrat (a gauche) apres
cisaillement sur un échantillon E2. Images en microscopie optique en champ clair.

Série | Epaisseur Type de substrat Pression | Remarques
A 50 um DCB cuivre non poli 6 MPa
C 50 um DCB avec métallisation finale Au | 6 MPa | DCB Curamik
D 50 ym SizNy4 avec métallisation Au 6 MPa | Substrat Denka

TABLE 2.9 — Description des conditions expérimentales suivies pour la réalisation
d’attaches de petites puces SiC sur un substrat nickel-or.
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FIGURE 2.26 — Image en microscopie optique en champ clair de I’arriere de la puce
de I’assemblage D1.

de nickel-or de rugosité différente (respectivement 930 nm et 230 nm). Un dépdt de
50 um a été réalisé et une pression de 6 MPa a été appliquée. Tous les essais réalisés
sur ces deux substrats nickel-or ont conduit a la formation d’attaches de puces. On
remarque une meilleure tenue a 1’arrachement des échantillons de la série D (SizNy
métallis€ée avec une finition nickel-or substrat de la marque Denka) par rapport a
ceux de la série C (substrat Curamik DCB avec métallisation finale nickel-or). Les
résultats de cisaillement de la série D sont dispersés mais I’assemblage D1 présente
une excellente tenue au cisaillement (52,30 MPa) : on constate une excellente tenue
mécanique de I’attache puisque c’est la métallisation qui a cédé lors du cisaille-
ment (voir figure 2.26). Si on compare les substrats des séries C et D, on voit qu’
il reste une couche épaisse d’argent sur le substrat C (voir figure 2.27) : ¢’est donc
I’attache elle-méme qui a cédé. La comparaison des résultats en cisaillement des
échantillons des séries A’ et C (la rugosité du DCB brut est deux fois plus élevée
que celle du DCB nickel-or) ne permet pas de conclure a un effet positif de la métal-
lisation nickel-or par rapport au cuivre brut pour des substrats de rugosité voisine.
En effet, on remarque que les tenues en cisaillement des assemblages de la série C
est bien plus faible que celle des échantillons de la série A’. Lorsqu’on compare les
séries C et D, on remarque que les tenues en cisaillement sont meilleures pour les
attaches réalisées sur un substrat nickel-or peu rugueux (série D).

Méme si la finition des substrats des séries C et D (nickel-or) est de la méme
nature (nickel-or) nous ne connaissons pas les conditions de dépot ni la qualité de
I’or déposé ce qui explique la grande différence de tenue sur des substrats ayant
pourtant une métallisation de la méme nature. Il est donc difficile de conclure sur
I’influence de la métallisation.
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FIGURE 2.27 — Images en microscopie optique de la zone de rupture d’un échan-
tillon de la série C (a gauche) et de la série D (a droite).

2.4.5 Effet de I’épaisseur du dépot de pate : séries A’, D, E, F, N,
OetT

L’influence de I’épaisseur de pate sur la qualité de I’attache a été étudiée en
faisant varier 1’épaisseur du dépdt mais aussi le nombre de dépdts (un dépdt unique
de 100 ym ou deux dépdts de 50 um) sur des substrats présentant des états de surface
différents (voir tableau 2.10). Le frittage a été réalisé sous une pression de 6 MPa
pour tous les assemblages.

Un dépdt de pate de 50 ou 100 um a été réalisé sur des substrats Curamik bruts
et polis ainsi que sur un substrat fini or de la marque Denka. Les assemblages des
séries N, O et T ont été effectués sous pression apres le dépdt de deux couches de

Série | Epaisseur Type de substrat Pression | Remarques
A’ 50 um DCB non poli 6 MPa
D 50um Substrat Curamik or 6 MPa
E 50 um DCB poli 6 MPa
F 100 ym DCB non poli 6 MPa
N 50450 ym DCB non poli 6 MPa | deux couches
O 50450 ym DCB poli 6 MPa | deux couches
T 50450 yum | Substrat Curamik poli | 6 MPa | deux couches

TABLE 2.10 — Description des conditions expérimentales suivies pour la réalisation
d’attaches de petites puces SiC sur un substrat : variations de 1I’épaisseur de pate
déposée.
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pate sur le substrat. Lorsqu’on réalise deux dépots de pate successifs, on fait d’abord
sécher la premiere couche de pate puis on réalise le second dépdt sur la premiere
empreinte : on place alors la puce sur les deux couches d’argent et on place 1’en-
semble sous pression dans la presse pour réaliser 1’assemblage((voir figure 2.16).

Essais sur DCB bruts : séries A’, F et N

Les assemblages de la série F ont été réalisés sur un substrat DCB brut sur
lequel 100 um de pate ont été€ déposés en une seule fois. L’ objectif étant de combler
la rugosité de surface et de réaliser un joint épais. On constate que les tenues a
I’arrachement présentent une dispersion importante (tenue en cisaillement comprise
entre 14,4 et 34 MPa). Les images en microscopie optique du substrat de la série
F apres cisaillement montrent un arrachement inégal de la pate sous la puce (voir
figure 2.28) ainsi qu’une épaisseur de 1’attache (comprise entre 2 et 9 um) qui est
tres inhomogene (voir figure 2.29) et plus faible que 1’épaisseur de 1’attache de la
série E. On remarque aussi la présence de larges zones oxydées sur le substrat des
assemblages de la série F quelle que soit la tenue en cisaillement de 1’assemblage.
Si on compare les tenues en cisaillement ainsi que la reproductibilité des joints
de la série F avec la série A’, on ne constate pas de différences majeures. Pour
obtenir un état de surface plus régulier sur cuivre brut, il a été décidé de réaliser
deux dépdts de pate de 50 um d’épaisseur (série N). L’ objectif est de combler les
rugosités du substrat avec le séchage (voir figure 2.16a) de la premiere couche de
pate et d’avoir un meilleur mouillage du second dépdt d’argent sur 1’argent déja
séché. Cette procédure est celle qui est plutdt préconisée pour les grandes puces.

Les assemblages de la série N ont été réalisés sous pression (6 MPa) et sur DCB
brut. Un premier dépot de pate de 50 um a été déposé puis séché jusqu’a 180 °C afin
d’évaporer les solvants sans fritter les particules d’argent. Le second dép6t, lui aussi
de 50 um, a été réalisé au méme endroit que le premier dépot. C’est sur ce second
dépot de pate que la puce est placée avant que 1’assemblage ne soit réalisé sous
une pression de 6 MPa. On remarque que la tenue a I’arrachement est bonne mais
que les résultats présentent une certaine dispersion (tenue comprise entre 15,3 MPa
et 37,50 MPa). Sur les images en microscopie optique, on constate que le cuivre
présente une oxydation importante pour les assemblages N1 et N5 qui ont une tenue
moindre. Cette oxydation a probablement eu lieu lors du séchage de la premicre
couche de pate. En revanche, pour les échantillons N2, N3 et N4 (ayant une tenue
proche de 40 MPa), on ne remarque que quelques zones d’oxydation sporadiques.
L’ attache de puce est tres homogene (23 um d’épaisseur) et ne contient pas de vides,
ses bords sont paralleles et réguliers (voir figure 2.30).

Si on compare les valeurs extrémes et la dispersion des tenue en cisaillement des
séries A’, F et N, on ne constate pas de différences notables. L’épaisseur du dépot
ne semble pas avoir d’influence sur la fiabilité et la reproductibilité de 1’attache
puce sur substrat brut. Le dépdt d’une couche unique de 100 um (série F) conduit
a un étalement de la pate lors de 1’assemblage tandis que le double dépot de 50 um
(série N) on remarque une oxydation du substrat importante ce qui empéche un bon
mouillage des dépots.
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FIGURE 2.28 — Etat de surface du substrat apres cisaillement du joint F2. Image en
microscopie optique a fond clair.

FIGURE 2.29 — Attache de puce d’un joint de la série F. Image en microscopie
optique a champ clair.

FIGURE 2.30 — Attache de puce d’un assemblage de la série N. Image en microsco-
pie optique a fond clair.
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FIGURE 2.31 — Etat de surface de la puce (a droite) et du substrat (a gauche) pour
I’assemblage OS5. Images en microscopie optique en champ clair.

Essais sur des substrats cuivre polis : série E et O

Les résultats de cisaillement les plus reproductibles ayant été obtenus sur un
DCB poli, les assemblages de la série O (mé€mes conditions expérimentales que la
série N) ont été effectués sur substrat poli. On constate que le dépdt de deux couches
successives (série O) donne des résultats plus dispersés (compris entre 7,9 MPa et
36,7 MPa) que pour les échantillons réalisés avec un dépot unique de 50 ym (série
E). 1l est probable que 1’application de la pression a conduit a un étalement de la
pate conséquent lors du second dépdt en raison d’un mauvais mouillage de la zone
séchée. Il est donc difficile d’estimer I’épaisseur de pate qui a été réellement frittée.
Le substrat de la série O présente lui une surface oxydée tres importante due au
séchage de la pate. L’oxydation importante de la surface du substrat a empéché un
bon mouillage des dépdts de pate expliquant I’arrachement total de 1’argent sur le
substrat pour les assemblages peu fiables (voir figure 2.31). On constate aussi une
épaisseur de joint de la série O de 1’ordre de 60 um qui s’explique par le fait que
le second dépot a une épaisseur supérieure a 50 um : il ne faut pas trop appuyer la
raclette sur la premier dépot qui est seulement séché et tres friable.

Sur DCB poli, comme sur DCB brut, on remarque qu’un dépot plus épais que
50 um n’a pas pour conséquence d’améliorer la qualité du joint. En cas de dépots
successifs, on constate que le séchage de la pemiere couche de pate favorise 1’oxy-
dation du cuivre ce qui fragilise I’attache car le second dép6t mouille mal le cuivre
oxydé. Afin de s’afranchir des problemes d’oxydation, I’influence de 1’épaisseur du
dépot de pate a aussi été évaluée sur un substrat nickel-or. La série de référence
pour ces assemblages est la série D car c’est celle qui montre une grande fiabilité
par rapport aux assemblages de la série C.

Essai sur des substrats Denka or : séries D et T

Comme 1’augmentation de 1’épaisseur du dépot induit un joint plus épais et une
meilleure résistance en cisaillement, les assemblages de la série T ont été réalisés
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FIGURE 2.32 — Etat de surface d’un substrat nickel-or de la série T apres cisaille-
ment.Image en microscopie optique a fond clair.

sur un substrat Denka nickel-or (identique a celui de la série D) et deux dépots de
pate de 50 um ont été effectués. Contrairement aux difficultés rencontrées lors du
second dépot sur DCB cuivre (arrachement du premier dépot avec la raclette de sé-
rigraphie), on remarque que la pate séchée lors du premier dépdt a une tres bonne
tenue sur la métallisation or. Les tenues en cisaillement des attaches de la série T
sont excellentes : seule une attache a pu étre caractérisée (60,20 MPa), la tenue des
autres joints étant hors de la plage de mesure du capteur de forces (supérieure a
70 MPa). On constate que 1’attache a d’excellentes propriétés mécaniques puisque
c’est la métallisation or du substrat qui a été€ arrachée (voir figure 2.32) : on constate
aussi qu’il reste un peu de pate d’argent sur le substrat. L’analyse des coupes micro-
graphiques montre que I’épaisseur du joint est tres régulicre et plus importante que
celle des autres assemblages puisqu’elle atteint 45 um (voir figure 2.33). Le joint
obtenu est homogene (voir figure 2.34) et on ne peut pas distinguer la présence de
deux couches sur les images. On ne constate pas de présence de vides ou de craque-
lures ni de cassures de la puce. Apres le cisaillement, il reste un peu de pate d’argent
sur le substrat or méme si une grande partie du dépot et de la métallisation ont été
arrachée lors du cisaillement. Le mouillage du substrat et de la puce sont donc tres
bons puisque le cisaillement conduit a un arrachement partiel de 1’or du substrat sur
I’unique échantillon ou la puce a pu étre arrachée. On remarque que pour les autres
assemblages, 1’essai de cisaillement a conduit a une dégradation de la puce qui s’est
effritée sans que I’attache ne soit endommagée (voir figure 2.35).

L’analyse des résultats des séries A’, D, F, J, N, O et T montre qu’un dépdt épais
(100 pm) sur cuivre brut n’a aucun effet sur 1’épaisseur du joint final puisque I’exces
de pate est rejeté vers I’extérieur de ’attache lors de I’assemblage. On constate
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FIGURE 2.33 — Attache de puce d’un échantillon de la série T. Image en microscopie
optique a champ clair.

FIGURE 2.34 — Assemblage complet d’un échantillon de la série T : le joint est
homogene sur toute sa longueur. Image en microscopie optique a fond clair.
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FIGURE 2.35 — Etat de surface d’une puce apres cisaillement : le joint n’a pas pu
étre arraché et la puce a été endommagée. Image en microscopie optique a fond
clair.

aussi que deux dépots successifs (de 50 um) permet d’obtenir un joint d’épaisseur
bien supérieure a la rugosité du substrat mais la tenue mécanique des joints est
tres dispersée en raison de 1’oxydation du cuivre. Sur le substrat Denka nickel-or,
on remarque que la tenue de pate séchée sur le substrat est bonne, probablement
car Ior résiste bien a I’oxydation. Le second dépdt (série T) adhere tres bien a
la couche séchée et apres frittage, le joint obtenu est homogene, son épaisseur est
constante et sa tenue en cisaillement est excellente. Sur les substrats Denka nickel-
or, on remarque que 1’augmentation du nombre de couches déposées se traduit par
une augmentation de 1’épaisseur du joint et de sa tenue au cisaillement.

Effet de la pression : séries A’ et J

Les échantillons de la série J ont été produits sous une pression faible pour évi-
ter que la pate ne soit rejetée hors de la zone d’attache comme cela a été mis en
évidence lors du frittage sous une pression de 6 MPa.ik La série J a été réalisée
sous faible pression (0,7 MPa) sur un substrat brut DCB et un dépdt de pate de
50 um a été effectué. Compte-tenu de la taille des puces utilisées pour les véhicules
de tests (2,7x2,7 mmz), il a été décidé de réaliser une série d’échantillons sur DCB
poli avec une faible pression (série D) : un poids de 0,5 kg a été utilisé (le vérin étant
déconnecté) afin de maintenir le contact entre la puce et le substrat tout au long du
frittage. En effet, les essais préliminaires avaient démontré que lorsque la pression
est nulle, la puce se désolidarise du substrat lors de la phase de déliantage a cause
de I’évacuation des composés organiques présents dans la pate. On remarque que
les tenues a I’arrachement des échantillons de la série J (DCB brut et P = 0,7 MPa)
sont plus faibles que celles des échantillons de la série E (DCB poli et P = 6 MPa).
On constate surtout une tres grande dispersion des résultats pour les assemblages de
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FIGURE 2.36 — Etat de surface du substrat (a gauche) et de la puce (a droite)
de I’échantillon J5 apres cisaillement.Images en microscopie optique en champ
sombre.

la série J (tenue entre 0,18 MPa et 37 MPa) ce qui permet de conclure que cette pro-
cédure expérimentale sous faible pression n’est pas adaptée car non reproductible.
Apres cisaillement, les interfaces de 1I’échantillon J5 (tenue = 37 MPa) présentent
les méme caractéristiques que les interfaces des autres échantillons de tenue com-
parable (D1, E1, E2, E3, E4, ES ...) : c’est la métallisation du substrat qui a en partie
cédé. On trouve donc du cuivre sur I’arriere de la puce et on remarque qu’il ne sub-
siste qu’une fine couche d’argent en surface du substrat (voir figure 2.36). L arriere
de la puce ainsi que la surface du substrat apres cisaillement de I’assemblage J3 ont
un aspect identique : une couche épaisse d’argent est encore présente sur le substrat
indiquant une mauvaise qualité de I’attache (voir figure 2.37). On constate aussi la
présence de nombreuses craquelures aux interfaces dus a I’évacuation des solvants
lors du déliantage : une trop grande porosité de 1’attache et un mauvais mouillage
de I'arriere de la puce favorisent une faible tenue du joint. Cette série corrobore
I’hypothese qu’un bon mouillage de la puce est essentiel pour réaliser une attache
fiable. L’analyse des résultats de cette série montre qu’une pression suffisamment
élevée est nécessaire méme pour la réalisation d’assemblages avec de petites puces.
Le frittage sous faible pression ne permet pas non plus d’empécher 1’éjection de la
pate hors du joint et on obtient une attache dont I’épaisseur est comprise entre 3 et
8 um.

2.4.6 Conclusion sur la réalisation d’attaches de puces
2,7%2,7 mm?

La réalisation d’un grand nombre de séries d’attaches de puces a permis de
proposer une procédure reproductible d’attache de puces SiC sur substrat.
L’influence d’un grand nombre de parametres expérimentaux sur la tenue de
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FIGURE 2.37 — Etat de surface de I’arriere de la puce (a droite) et du substrat (a
gauche) et de ’assemblage J3 apres cisaillement. Images en microscopie optique
en champ sombre.

I’attache a été étudiée et différentes conclusions peuvent étre tirées. L’ épaisseur du
joint final doit étre bien plus importante que la rugosité du substrat. L’ oxydation
du substrat cuivre lors du séchage ou du frittage de la pate a un effet néfaste sur la
fiabilité de I’attache : la finition or est mieux adaptée que le cuivre pour la réalisation
d’attaches épaisses. Les dépdts de 100 um réalisé€s en un seul passage de raclette sur
DCB brut ne permettent pas de combler la rugosité du substrat et d’obtenir un joint
plus épais qu’avec un dépdt de 50 um. Les assemblages les plus solides ont été
réalisés sous une pression de 6MPa sur substrat nickel-or de marque Denka peu
rugueux (R, = 230 nm) sur lequel deux dépdts de 50 um de pate ont été effectué.
Les assemblages obtenus ont une tenue minimale de 60,2 MPa et I’épaisseur du
joint, qui est régulier et homogene, est de 45 um. En fonction de 1’épaisseur de
joint souhaitée, on utilisera un substrat différent : pour un joint de faible épaisseur
(9-10 um), un substrat peu rugueux (comme le DCB cuivre poli) est parfaitement
adapté. L’avantage est que 1’attache est réalisée en une seule étape. Par contre, pour
obtenir des attaches de puces plus épaisses, il convient de réaliser 1’assemblage
sur un substrat peu rugueux et résistant a I’oxydation (comme le substrat nickel-or
Denka) et de réaliser plusieurs dépdts de pate successifs. Il faudra alors effectuer
deux dépots de pate successifs ce qui augmente la longueur du process.

2.5 Réalisation de deux attaches de puces
2,7 x 2,7 mm? simultanées

Apres avoir déterminé le process optimal pour réaliser un assemblage puce-
substrat, il a été décidé de réaliser plusieurs assemblages méme temps sur un unique

Cette these est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2012ISAL0005/these.pdf
© [A. Masson], [2012], INSA de Lyon, tous droits réservés



106 Le frittage de nanopates d’argent

Empreinte des
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FIGURE 2.38 — Vue de dessus d’un assemblage de deux puces et d’une feuille in-
terfaciale de PTFE apres frittage.

substrat. Compte-tenu de la durée d’un cycle de frittage-refroidissement (3h a 3h30)
il est indispensable de pouvoir réaliser plusieurs assemblages simultanément afin
de pouvoir produire un grand nombre d’échantillons plus rapidement. De plus, I’as-
semblage de plusieurs puces sur un méme substrat ne peut se faire qu’en une unique
étape car il est impossible de réaliser des attaches sur un substrat déja assemblé avec
une puce : le substrat n’étant plus plan, on ne peut plus réaliser de dépot de pate
d’épaisseur contrdlée. L’ objectif de cette étude est d’arriver a réaliser deux joints en
méme temps tout en ayant une bonne planéité des joints. La principale difficulté est
d’appliquer une pression uniforme et égale sur chacune des deux puces : pour cela,
deux polymeres (le PTFE ou Téflon et le Viton) ont été utilis€és comme matériaux
d’interface entre la presse et la puce.

Le DCB cuivre étant le substrat le plus courant en €lectronique de puissance,
nous avons décidé de réaliser deux attaches de puces simultanées sur ce type de
substrat. Le substrat utilisé est un DCB de la marque Curamik qui a été poli puisque
nous avons montré dans la partie précédente (voir 2.4.3) qu’une faible rugosité du
substrat améliorait substantiellement les qualités mécaniques et la fiabilité de 1’at-
tache. Le nettoyage des substrats et des puces est identique a celui utilisé pour le
frittage d’une puce unique sur un substrat (HySOy4 puis éthanol). Un dépot de pate
de 50 um a ensuite été réalisé sur le substrat et une pression de 6 MPa a été appli-
quée. Afin que la pression soit identique sur chacune des puces et de compenser les
différences de hauteur entre les puces, une feuille de Viton (série P) ou de PTFE (sé-
rie Q) a été intercalée entre la puce et la plaque supérieure de la presse chauffante.
Le PTFE se présente sous la forme d’une feuille de plastique rigide tandis que le
Viton est un matériau beaucoup plus malléable qui se déforme facilement. Apres
le frittage, on remarque que deux attaches ont été réalisées. On constate aussi que
la puce s’est enfoncée assez profondément dans la couche interfaciale (Viton ou
PTFE) ou elle a laissé une empreinte profonde (voir figure 2.38). On remarque en-
fin qu’un bourrelet de pate s’est formé autour de la puce suite a I’application de la
pression sur I’assemblage, ces bourrelets adheérent peu au substrat et au polymere et
peuvent facilement étre détachés.

Une cartographie en 3D des assemblages a été effectuée grace a un profilometre
Dektat 150 : pour cela, la pointe de I’appareil a balayé toute la surface du sub-
strat cuivre. D’apres le profil réalisé sur les assemblages P et Q (voir figures 2.39
et 2.40), on remarque que ’utilisation d’un polymere a I’interface entre la puce et
la plaque de la presse permet d’appliquer une pression uniforme sur toute la surface
du composant car les deux assemblages sont plans.

On remarque que pour I’assemblage P réalisé avec du Viton, une grande quantité
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FIGURE 2.39 — Profil de I’assemblage substrat DCB poli et puce SiC réalisé avec
du téflon (série P). Les variations de hauteur sont en um, les autres échelles sont en
mm. Les couleurs varient en fonction de la hauteur mesurée.

FIGURE 2.40 — Profil de 1’assemblage substrat DCB poli et puce SiC réalisée avec
du PTFE. Les variations de hauteur sont en um, les autres échelles sont en mm.
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FIGURE 2.41 — Image en microscopie optique d’un joint de I’assemblage P. Image
en microscopie optique a champ clair.

d’argent se retrouve sur le bord des puces ce qui explique la faible épaisseur du
joint (4 um). Ce dernier est cependant régulier et homogene (voir figure 2.41). On
constate aussi la présence d’une rayure sur toute la longueur de 1’assemblage : il
s’agit d’un artefact de reconstruction.

On voit que les deux assemblages de la série Q (réalisé avec du PTFE) ont la
méme hauteur (voir figure 2.40) ce qui montre que la pression est appliquée de
facon uniforme sur les deux puces. Le joint formé est régulier et son épaisseur est
de 6 um : cependant, on remarque que la puce présente des fissures (voir 2.42).

Si on compare les profils des séries P et Q (voir figure 2.43), on remarque que la
hauteur des puces est Iégerement plus faible (de I’ordre de 4 um) lorsque I’interface
utilisée est du PTFE. Cette constatation corrobore le fait que le PFTE est plus rigide
et qu’il se déforme moins que le Viton.

La réalisation de deux assemblages simultanément sur un méme substrat est
possible : le joint obtenu a une épaisseur régulicre et 1’utilisation d’une feuille de
Viton comme interface permet de protéger la puce. Le téflon est plus rigide que
le Viton ce qui peut expliquer que I’interface, lorsqu’elle est en téflon, se déforme
moins et transmette plus de contraintes aux puces conduisant a leur détérioration.
La dégradation des polymeres d’interface (présence de 1’empreinte des puces et
d’argent) lors de I’assemblage ne permet pas de les réutiliser ce qui augmente le
colit de la technique.

2.6 Assemblage d’une puce 12,7 x12,7 mm? sur DCB

Cette étape a pour but de proposer une procédure d’assemblage de grandes
puces (12,7x12,7 mm?) a partir du protocole expérimental optimisé pour le frit-
tage de petites puces (2,7x2,7 mm?) sur DCB fini cuivre. Les puces utilisées sont
des diodes non fonctionnelles en silicium ayant une métallisation argent en face ar-
riere. Ce sont des puces plus fines que les puces SiC qui sont donc beaucoup plus
fragiles. Les puces choisies sont en silicium car il n’existe pas de puces en SiC de
cette surface. Différentes séries de tests ont été réalisées en appliquant une pression
de 1 MPa, la pression maximale de notre presse chauffante. Le dépot est réalisé
grace a un masque métallique de 50 um d’épaisseur constitué de petits motifs et de
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FIGURE 2.42 — Image optique du joint de I’assemblage Q. On remarque que la puce

est dégradée.
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FIGURE 2.43 — Profils réalisé€ au profilometre des assemblages de la série P et Q. On
constate un enfoncement des puces moins important lorsqu’une interface de Viton

est utilisée.
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Nom | Epaisseur | DCB | Pression | Remarques

50 um brut 1 MPa | Pas d’interface

50 um poli 1 MPa | Silicone a I’interface
50 um poli 1 MPa | PTFE a I’interface
50 um poli 1 MPa | Viton a I'interface

v AR~

TABLE 2.11 — Description des attaches de puces silicium sur DCB.

FIGURE 2.44 — Image du joint I : on remarque que la puce présente de nombreuses
fissures.

canaux permettant une évacuation homogene des additifs et permet un frittage ho-
mogene de la pate en tous points de la puce. Pour les grandes puces, il est préconisé
de réaliser plusieurs dépots de pate mais 1’étude sur les petites puces a démontré
que I’épaisseur donnant les résultats optimaux est de 50 ym. L’évaluation de la qua-
lité de I’attache est obtenue par 1’analyse de coupes car les essais de cisaillements
ne peuvent étre réalisés compte tenu de la force trop importante a appliquer pour
des puces de cette surface (161 mm?). Quatre assemblages ont été réalisés (voir ta-
bleau 2.11) : pour trois de ces assemblages un matériau d’interface placé entre la
puce et la plaque chauffante de la presse a été utilisé.

Apres observation des coupes des échantillons de la série I (voir figure 2.44), il
a été clairement mis en évidence la nécessité d’utiliser une interface dont le role est
de répartir la pression sur toute la surface de la puce pour éviter de I’endommager.

En raison de la présence de passivations en polyimide sur les bords de la puce,
sa partie supérieure n’est pas plane (voir 2.45) et I’application de la pression n’est
pas uniforme ce qui crée des contraintes dans la puce et conduit a des fissures dans
le silicium.

L’assemblage K a ensuite été réalisé en utilisant une feuille de silicone : cepen-
dant, le matériau a en partie fondu sur la puce et il n’a pas été possible de nettoyer
completement la puce. Les traces de silicone empéchant le bon fonctionnement du
composant, le silicone a été abandonnée au profit de deux polymeres résistant mieux
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Puce

FIGURE 2.45 — Schéma d’un assemblage sans interface (a gauche) et avec une in-
terface (a droite).

FIGURE 2.46 — Image en microscopie optique a champ clair d’un assemblage puce
silicium sur cuivre poli avec une interface en PTFE. On remarque la présence de
dégradations sur la puce.

a la chaleur : le PTFE et le Viton. Ces deux polymeres ont déja été utilisés avec
succes pour le frittage simultané de deux petites puces. L’étude des coupes micro-
graphiques montre que I’utilisation d’une feuille de PTFE ne permet pas de réaliser
un joint homogene : I’attache produite présente les mémes caractéristiques que le
joint de la série 1. On constate la présence de fissures de la puce, particulierement
sur ses bords (voir figure 2.46). La pression appliquée sur la puce exerce de trop
fortes contraintes et le composant a tendance a se bomber lors de 1’assemblage ce
qui est a ’origine d’un joint irrégulier et de cassures aux extrémités de la puce.
Le PTFE n’apparaissant pas comme un matériau d’interface adapté a I’assemblage
de grandes puces, un essai de frittage a été effectué avec du Viton (assemblage S).
L’utilisation du Viton conduit a un joint de bonne qualité, d’épaisseur constante
(13 ym) et on remarque aussi que la puce n’a pas été détériorée durant 1’assem-
blage (voir figure 2.47).

g

I R

FIGURE 2.47 — Image en microscopie optique a champ clair d’un joint de la série S.
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On peut donc conclure que le frittage de la nanopate NanoTach sur un substrat
DCB poli conduit a une attache réguliere seulement si la puce silicium est protégée
par un matériau suffisamment élastique.

2.7 Conclusion

L’objectif de ce chapitre était tout d’abord d’étudier la reproductibilité de la
technique d’attaches de puces par frittage de nanopates en suivant le mode d’em-
ploi fourni avec la pate commerciale Nano Tach. La seconde étape de ce travail a
été de faire varier certains parametres expérimentaux pour mettre en place un pro-
tocole adapté aux substrats et aux composants qui seront utilisés pour réaliser le
module du projet final. Afin de pouvoir faire varier la taille des puces facilement,
nous avons décidé de métalliser plusieurs wafers en SiC puis de les découper. Nous
nous sommes heurtés a un probleme important de délaminage qu’il n’a pas €té pos-
sible de résoudre malgré un nettoyage au plasma d’oxgene et un recuit. Des essais
préliminaires ont cependant été réalisés avec des puces non détériorées provenant
des wafers métallisés au laboratoire. Les dépdts d’argent ont été réalisés a la spatule
et ’assemblage a été effectué dans un four a convection. Il est apparu que quelle
que soit la taille des puces, la pression était indispensable pour réaliser une attache
entre une puce et un DCB. Afin de pouvoir réaliser des attaches dans des conditions
reproductibles, différents équipements ont d étre utilisés. La machine de sérigra-
phie permet de déposer une épaisseur de pate connue et réguliere sur le substrat
et la presse chauffante permet de réaliser des assemblages sous pression avec un
controle tres précis de la température. Le profil de température de frittage qui a été
suivi est celui qui a été mis en évidence comme optimal lors d’études antérieures.
Dans cette these, j’ai recherché a optimiser le frittage de la nanopate d’argent en
étudiant I’influence de I’état de surface du substrat, de la taille de la puce, de la
pression et de I’épaisseur de pate. Tous les essais ont mené a des assemblages dont
la tenue, évaluée en cisaillement, varie de 0,18 a plus de 70 MPa. Plusieurs types
d’assemblages (puce 2,7x2,7 mm?, assemblage simultané de deux puces 2,7x2,7
mm?, puce 12,7x12,7 mmz) ont été réalisés dans des conditions expérimentales
différentes. Pour chaque type d’assemblage, une procédure optimisée de frittage a
été déterminée : elle permet de réaliser un joint homogene et d’épaisseur réguliere.
Pour les petites puces puces, il a ét€ montré qu’une pression suffisante (6 MPa) est
nécessaire pour réaliser un assemblage. L’état de surface du substrat (métallisation
et rugosité) tient un role prépondérant dans le mouillage de la pate et donc dans la
tenue de I’attache. L’épaisseur du dépdt (sur un substrat peu rugueux) est liée a la
tenue en cisaillement de 1’attache : plus le joint est épais, plus ses propriétés méca-
niques sont améliorées. Cependant, lorsqu’on réalise deux dépots de pate successifs
sur un DCB cuivre (brut ou poli), I’oxydation du substrat empéche un bon mouillage
de la seconde couche ce qui ne permet pas d’obtenir une attache de bonne qualité.
[’augmentation de I’épaisseur du dépdt est corrélée a I’augmentation de 1’épaisseur
de I’attache uniquement sur les substrats nickel-or. Pour les assemblages de deux
puces 2,7x2,7 mm? et ceux de grandes puces 12,7x12,7 mm? qui ont été réalisés
dans les mémes conditions (substrat DCB cuivre poli, dép6t de 50 um, matériau
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Conclusion 113

d’interface, pression), on constate que seul le Viton empéche la dégradation de la
puce lors de I’assemblage. Pour cette derniere taille de puces, il n’a pas été possible
de réaliser de caractérisation en cisaillement en raison des limites du banc cisaille-
ment. Les différents essais réalisés avec la nanopate d’argent ont montré qu’il était
possible de réaliser des attaches fiables et reproductibles entre une (des) puce(s) et
un substrat.
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Chapitre 3

La brasure en phase liquide
transitoire (Transient Liquid Phase
Bonding)

3.1 Description

La brasure en phase liquide transitoire ou TLPB est une technique alternative
aux brasures haute température qui permet de réaliser des joints a une tempéra-
ture bien plus basse que leur température de fusion. Pour cela, on utilise une pré-
forme (métal pur ou alliage) dont la température de fusion est tres inférieure a celle
du substrat. La préforme et le substrat sont portés a une température légerement
supérieure a la température de fusion de la préforme qui devient alors liquide et
qui diffuse dans la couche de substrat qui demeure solide durant tout le processus
d’assemblage. L’ attache ainsi obtenue possede toutes les caractéristiques du sub-
strat comme ses propriétés morphologiques ou thermiques. La préforme peut étre
un corps pur ou un alliage eutectique, ce dernier étant souvent préféré en raison de
sa température de fusion qui est bien plus faible que celle de ses constituants. Le
TLPB est une technique qui peut étre réalisée avec différents métaux pourvu que
leur température de fusion soit tres éloignée, qu’ils présentent des propriétés cris-
tallographiques proches et que la préforme diffuse facilement dans le métal substrat
Il existe différents alliages qui peuvent étre réalisés par TLPB :

— les alliages a bases d’indium (Au-In ou Ag-In) qui n’ont pas été retenus en
raison des ressources limitées en indium ce qui rend ce type de solutions peu
pérennes [Grull];

— I’alliage Cu-Sn qui n’a pas été sélectionné en raison de la faible résistance a
I’oxydation du cuivre [Tol11]

— les alliages a base d’or (Au-Ge, Au-In et Au-Sn) : ce sont ces alliages qui
ont été choisis pour réaliser les attaches de puces par TLPB de ce projet
car ’or présente une grande résitance a 1’oxydation et un point de fusion
élevé [She05].

Apres avoir métallisé avec de 1’or les surfaces a attacher, on fait diffuser une pré-
forme or-germanium (Au-Ge), or-étain (Au-Sn) ou de I’étain pur. Les diagrammes
d’équilibres entre phases de ces différents alliages sont connus (voir figure 3.1) ce
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116 La brasure en phase liquide transitoire (Transient Liquid Phase Bonding)

qui permet de fixer les conditions expérimentales.

Cette technique nécessite que le susbtrat ait une épaisseur trois a quatre fois plus
importante que celle de la préfome afin d’obtenir une concentration en métal d’ap-
port tres faible dans le joint final qui possedera alors uniquement les propriétés du
substrat initial. L’ objectif de cette étude est de réaliser un joint d’or-étain et de déter-
miner les parametres expérimentaux optimaux. L’alliage choisi dans cette these est
I’alliage or-étain car la température de 1’eutectique Au-Sn20 (281 °C) et la tempéra-
ture de fusion de I’étain pur (232 °C) sont faibles ce qui permet de mettre en oeuvre
cette technique a une température plus faible que le TLPB Au-Ge. Pour cela, nous
avons utilisé deux préformes différentes : une feuille d’étain (épaisseur de 6 um) et
un ruban d’ AuypSn d’épaisseur 12,7 um. Compte-tenu de I’épaisseur des préformes,
la couche d’or doit étre de 10 wm au moins sur chacune des interfaces. L’épaisseur
de la métallisation en or des puces commerciales étant insuffisante (quelques cen-
taines de nm), il a tout d’abord fallu réaliser des puces avec une métallisation épaisse
en or afin de produire les assemblages. Ce chapitre sur la brasure en phase liquide
transitoire (TLPB) présente tout d’abord la fabrication des puces de tests et le mode
opératoire suivi pour réaliser les joints. Les assemblages sont formés de deux puces
dos a dos avec une métallisation épaisse en or dans laquelle va diffuser une préforme
d’étain ou d’or-étain.

Une fois les attaches réalisées, leur caractérisation a permis de mettre en évi-
dence I'influence des parametres expérimentaux sur la diffusion de la préforme.

3.2 Meétallisations des wafers

Différents wafers ont été métallisés au CNM ! de Barcelone. L’ équipement
d’électrodéposition disponible au CNM ne permet la réalisation de métallisations
que sur des wafers de quatre pouces. C’est donc pour une raison technique qu’il a
été choisi de métalliser des wafers silicium et non des wafers SiC puisque les sub-
strats de quatre pouces en SiC ne sont pas disponibles. L’influence du substrat est
négligeable sur I’attache puisque la préforme ne diffuse que dans la métallisation or
électrodéposée du wafer et ne parvient pas jusqu’au substrat. Apres métallisation,
les substrats ont ensuite été découpés en puces non-fonctionnelles de 5x5 mm?.

3.2.1 Métallisation du premier run de wafers

Un premier lot de substrats a été réalisé : deux wafers ont été nettoyés et métal-
lisés au CNM puis découpés a Ampere. Les trois premieres métallisations (titane,
nickel et or) sont déposées par évaporation tandis que la couche finale d’or est élec-
trodéposée en raison de son importante épaisseur (10 um) : ¢’est dans cette couche
que va diffuser le métal d’apport. L’épaisseur des couches de titane (5 nm) et de
nickel (100 nm) sont tres faibles devant 1’épaisseur de la couche d’or et celle de la
préforme. Les métallisations ont pour but d’améliorer I’adhérence sur le substrat (ti-
tane) et d’empécher la diffusion (nickel) du silicium vers le joint. Lors de la découpe
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FIGURE 3.1 — Diagramme de phase de I’alliage Au-Ge (a) [augl1] et de I’alliage
Au-Sn (b) [ausl1].
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118 La brasure en phase liquide transitoire (Transient Liquid Phase Bonding)

FIGURE 3.2 — Etat de surface d’un wafer silicium du premier run (titane-nickel-or)
a gauche et état de surface du méme wafer apres recuit a 420 °C (a droite). Les
zones sombres correspondent a de 1’ or-silicium.

en petites puces, on a observé un décollement partiel de la métallisation, dii vrai-
semblablement aux contraintes dans la couche d’or épais. Des recuits a différentes
températures (420 a 620 °C) ont été réalisé€s : ils ont conduit a une modification de
la surface des échantillons qui a pris un aspect granuleux (voir figure 3.2).

Les analyses EDX réalisées sur les wafers montrent qu’il y a eu un passage du
silicium a travers les couches de titane et de nickel lors du recuit (sous azote) et la
formation du composé eutectique or-silicium (T = 281 °C). Le nickel, sens€ jouer
le role de barriere de diffusion, n’a clairement pas joué sa fonction lors des recuits.
Le nickel avait été utilisé pour servir de barriere de diffusion a I’or durant les assem-
blages en TLPB : il n’était donc pas prévu que les températures dépassent 360 °C.
Or, les problemes de délaminage rencontrés lors de la découpe du wafer nous ont
contraint a réaliser des recuits a des températures pour lesquelles on décrit (2 partir
de 450 °C) une diffusion du nickel dans I’or [Bon06]. Il s’agit d’une diffusion en
deux temps : d’abord une diffusion interstitielle puis une diffusion lacunaire des
atomes de nickel dans les mailles de silicium. Compte-tenu de la faible température
de fusion de I’eutectique or-silicium, une autre barriere de diffusion doit €tre sub-
stituée a la couche de nickel. Les barrieres de diffusion habituellement utilisée pour
des applications haute température sont le tungstene (W), le tantale et ses dérives
(TaN), le titane ou encore le chrome [Tin&3].

3.2.2 Meétallisation du deuxiéme run de wafer

Un second lot de wafers silicium a été métallisé, la désoxydation a été renforcée
par I'utilisation du retro-sputtering et une couche de tungstene a été utilisée comme
barriere de diffusion. Deux dépdts métalliques de tungstene (200 a 300 nm) et d’or
(50 a 100 nm) ont été réalisés par sputtering et une couche épaisse de 10 um d’or a
été déposée par électrodéposition. L’ensemble de la procédure (nettoyage et dépdt) a
été réalisée au CNM. Un wafer du deuxieme run a été découpé et on a de nouveau
constaté une délaminage sur certaines puces. Différents traitements thermiques ont
été effectués sur des bandes du wafer (voir tableau 3.1) : la présence de silicium (en
tres faible quantité) a été mise en évidence par I’analyse EDX.

Le silicium présent en surface provient probablement de poussieres qui se sont
déposées lors de la découpe du wafer. Les premiers recuits ont été réalisés sous vide
a haute température et avec une rampe élevée (20 °C/min) : on remarque la présence
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Nom | Vitesse Température | Plateau Tenue | Remarques

(°C/min) | (°C) (minutes)
W1 | 20 640 30 Oui Modification de la surface
w2 | 20 680 0 Oui Modification de la surface
W3 | 20 750 0 Oui Modification de la surface

TABLE 3.1 — Description des conditions expérimentales suivies pour le recuit du
wafer silicium-tungstene-or.

FIGURE 3.3 — Comparaison de I’état de surface d’un quart de wafer avant recuit
(noté Ref) et apres recuit a différentes températures (W1 = 640 °C, W2 = 680 °C et
W3 =750 °C). On constate une modification de surface importante de la zone avec
or électrodéposée avec 1’apparition de grains de tungsteéne pour tous les échantillons
recuits.

de plissements de la couche d’or ainsi que I’apparition de grains gris a la surface de
I’or qui correspondent a des particules de tungstene (voir figure 3.3). On constate
que plus la température de recuit est élevée plus les grains de tungstene sont gros et
nombreux.

On remarque aussi une modification de surface de la zone périphérique du wafer
sur laquelle il n’y a pas d’or électrodéposé (voir figure 3.4).

Apres recuit des quarts de wafer W1, W2 et W3, on remarque que la métallisa-
tion a une tres bonne tenue sur le wafer mais la présence d’une importante quantité
de tungsténe en surface et la modification de la rugosité du wafer ne permet pas
d’utiliser ce substrat pour réaliser des assemblages.

Pour éliminer les poussieres de silicium potentiellement présentes en surface,
deux quarts de wafer ont subi un nettoyage a 1’acide de CARO (mélange H,O2 et
H,S04) afin de former d’oxyder les particules de silicium (formation de SiO;) qui
pourraient se trouver a la surface du wafer. L’oxyde a ensuite été dissous dans une
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FIGURE 3.4 — Etat de surface de la zone externe des différents quarts de wafer non
recouverte d’or électrodéposé.
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Nom | Vitesse Température | Plateau Tenue | Remarques
(°C/min) | (°C) (minutes)

W4 | 1,5 420 30 Non Pas de modification de la
surface

W5 | 1,5 480 60 Non Pas de modification de la
surface

W6 | 1,5 510 60 Oui Plis en surface

W7 | 1,5 540 60 Oui Grains de tungsténe en surface

W8 620 Oui Plis et grains de tungsténe en
surface

TABLE 3.2 — Description des conditions expérimentales suivies pour le recuit des
échantillons du wafer silicium-tungsténe-or (W4 a W8).

solution diluée d’acide fluorhydrique. Puis, les substrats ont été rincés dans de 1’acé-
tone et séchés a I’éthanol. Les échantillons W4 a W8 proviennent des quarts de wa-
fer qui ont subi un nettoyage chimique avant recuit. Afin de relacher les contraintes
mécaniques, une nouvelle série de recuits (voir tableau 3.2) a été effectuée en choi-
sissant des rampes de montée en température tres lentes. Des essais ont aussi été
réalisés a basse température.

On constate qu’a 420 °C et 480 °C, il n’y a pas de modification de la surface
de I’échantillon que ce soit sur le pourtour ou sur I’or électrodéposé. On remarque
aussi qu’il n’y a pas d’amélioration de 1’adhérence du dépot sur le silicium pour ces
échantillons. Pour les échantillons a 510 °C et 540 °C, on remarque la présence de
plis correspondant a une rétraction du film métallique et la présence importante de
tungstene en surface. La modification de surface s’observe sur tout I’échantillon y
compris sur le pourtour (voir figures 3.5 et 3.6). Les images en microscopie optique
montrent aussi que la structure morphologique de la surface du wafer a changé a
540 °C : I’aspect granuleux caractéristique de 1’or électrodéposé a laissé place a une
organisation sous forme de gros cristaux. Il semblerait qu’a partir de 510 °C, le film
d’or se fissure, puis se rétracte pour laisser apparaitre la couche de tungstene.

On constate que 1’adhérence du dépot sur le wafer est excellente pour les échan-
tillons W6 et W7. Les recuits des échantillons W1 a W7 ont permettent de conclure
qu’une température de recuit €levée (W6 et W7) conduit a une modification de la
surface du wafer et a une bonne adhérence du film métallique sur le wafer. Au
contraire, a basse température (W4 et W5), on n’observe pas de modification de
surface et pas d’amélioration de la tenue des dépdts sur le wafer. Le dernier échan-
tillon (W8) a d’abord été recuit a 420 °C puis jusqu’a 620 °C en plusieurs étapes
afin de relacher les contraintes :

— rampe a 1,5 °C/min jusqu’a 300 °C

— plateau a 300 °C durant une heure

— rampe a 2 °C/min jusqu’a 620 °C

— plateau a 620 °C durant une heure

A la fin du recuit, on remarque que la surface de 1’échantillon est modifiée : de
gros grains de tungstene sont apparus. On remarque sur I’image la présence de
taches sombres ce qui montre que le film d’or s’est fissuré laissant apparaitre le dé-
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FIGURE 3.5 — Comparaison des états de surface des différents échantillons (W4
= 420 °C, W5 =480 °C, W6 = 510 °C et W7 = 540 °C) avec I’état de surface
du wafer silicium-tungsteéne-or apres recuit. Image en microscopie optique en fond
clair. Grossissement x 5.
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FIGURE 3.6 — Etat de surface de la partie externe (sans or €lectrodéposé) des diffé-
rents échantillons apres recuit. On ne constate pas plissements sur cette zone externe
des wafers mais on remarque une modification de la surface. Images en microscopie
optique a champ clair.
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FIGURE 3.7 — Exemple de la réalisation d’un assemblage or-étain (a) avec diffusion
d’une préforme d’étain (b) dans les couches d’or des deux puces.

Nom | Préforme | Epaisseur | Vitesse Température finale | Plateau
(°C/min) °O) (minutes)
AuSn3 | AuSn 6 um 50 360 60
Sn40 | Sn 12 ym 50 360 60

TABLE 3.3 — Description des conditions expérimentales suivies pour réaliser un
joint d’or-étain.

pot de tunstene. L échantillon W8 a été découpé en puces de 5x5 mm? : celles qui
ne présentaient pas de défauts de surface ont été utilisées pour réaliser des assem-
blages or-étain.

Il n’a pas été possible de déterminer une procédure fiable de dépots d’or sur un
wafer silicium. Le principal probleme auquel nous nous sommes heurtés est la déla-
minage du film métallique qui s’explique par I’épaisseur importante de la derniere
couche d’or. L association tungstene-or permet d’éviter la diffusion du silicium vers
I’or lors des recuits ou des assemblages. Cependant, il n’a pas été possible de trou-
ver les parametres de recuit adéquats pour obtenir une bonne adhérence du film
métallique sur le wafer sans en modifier son état et sa composition de surface qui
s’explique par une fissuration du film d’or.

3.3 Essais préliminaires

3.3.1 Mode opératoire

Pour les premiers essais, nous avons utilisé des puces provenant du wafer
silicium-nickel-titane-or (premier run). Avant de réaliser le joint, les puces ont été
nettoyées dans de 1’éthanol durant trois minutes puis séchées a I’azote afin d’enlever
tous résidus organiques de leur surface. Les ultrasons n’ont pas été utilisés afin de
ne pas fragiliser la métallisation. Les préformes d’étain et d’or-étain sont découpées
a la taille des puces (5 x5 mm?) : I’empilement puce-préforme-puce (voir figure 3.7)
est assemblé avec la presse.

Deux assemblages ont été réalisés dans les mémes conditions expérimen-
tales (voir tableau 3.3) avec une préforme d’étain et d’or-étain.

La température de 360 °C a été choisie car elle se situe bien en-dessus des tem-
pératures de fusion des deux préformes (la T 40, de I’€tain est de 232 °C et celle
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Barrieres
de Nickel -

FIGURE 3.8 — Images MEB de deux joints réalisés a 360 °C avec une préforme
d’or-étain a gauche et une préforme d’étain a droite.

de I’or-étain est de 281 °C) et le plateau d’une heure a semblé adapté pour que la
diffusion puisse avoir lieu et que la durée d’assemblage soit acceptable.

3.3.2 Analyse des résultats

Pour les deux types de préformes utilisées (€tain et or-étain AuypSn), on constate
qu’un joint a été formé a ’issue de I’essai a 360 °C. Les images MEB ainsi que
I’analyse EDX (voir figure 3.8 et 3.9) mettent en évidence la rupture de la bar-
riere de nickel, la déformation des interfaces et la diffusion de silicium dans le
joint qui apparait en noir sur les images. On remarque aussi la présence importante
d’oxygene dans 1’assemblage réalisé avec une préforme d’étain qui s’explique par
I’oxydation du métal par I’air lors de son stockage ou lors de 1’assemblage. Les
assemblages fabriqués avec une préforme d’or-étain ne présentent eux pas de trace
d’oxydation.

Les essais de recuit du wafer silicium-titane-nickel-or avait mis en évidence la
diffusion de silicium a travers les deux couches métalliques. Les essais préliminaires
ont montré que cette diffusion est due a la rupture de la couche de nickel et qu’elle
se produit aussi lors de la réalisation d’assemblages. Deux nouveaux wafers ont été
métallis€s : les couches de titane et de nickel ont été remplacées par du tungstene.
Les essais préliminaires ont permis de démontrer la faisabilité du process que ce
soit avec une préforme d’étain ou d’or-étain. L’ étape suivante a été de faire varier les
conditions d’assemblage pour évaluer leur influence sur ’homogénéité de 1’attache.

3.4 Influence des parametres expérimentaux

Les parametres de I’assemblage jouent un réle déterminant dans I’épaisseur de
I’attache produite (voir 1.4). Afin de déterminer les conditions expérimentales op-
timales pour réaliser une attache de puce par brasure en phase liquide transitoire,
nous avons €tudié I’'influence de quatre parametres :
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FIGURE 3.9 — Analyse EDX du joint AuSn3 et du joint Sn40. On constate une
forte concentration de silicium dans les deux attaches et la présence d’oxygene dans
le joint réalisé avec une préforme d’étain. La surface des pics dépend du numéro
atomique et de la concentration de la substance recherchée dans 1’échantillon.
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Nom | Pression Durée Température Surface de Barriere
(MPa) (minutes) finale (°C) préforme (mm?)

Snl 35 60 360 5x5 Nickel

Sn6 35 5 360 2,5%2,5 Nickel

Sn9 35 60 300 5x5 Nickel

Snl2 | 3,5 60 235 5x5 Nickel

Sn25 | 3,5 5 360 5x5 Nickel
Sn33 35 5 360 55 Tungstene
Sn40 1,75 60 360 55 Tungstene
Sn41 0 60 360 55 Tungstene
Sn43 3,5 240 360 55 Tungstene

AuSn3 | 1,75 60 360 5x5 Nickel
AuSn5 | O 60 360 5x%5 Tungsteéne
AuSn6 | 3,5 5 360 5%5 Tungsténe
AuSn7 | 3,5 5 360 5x%5 Tungsteéne
AuSn8 | 3,5 5 360 2,5%2,5 Tungsteéne
AuSn9 | 3,5 60 235 5x5 Tungstene
AuSnl10 | 3,5 60 300 5x5 Tungstene
AuSnll | 3,5 60 360 5x%5 Tungstene
AuSnl2 | 3,5 240 360 5x%5 Tungstene

TABLE 3.4 — Description des conditions expérimentales suivies pour la réalisation
des joints d’or-étain a partir des préformes d’étain (échantillons Sn) et d’or-€tain
(échantillons AuSn).

— la température de I’assemblage ;

— la pression;

— la durée du palier final ;

— la surface de la préforme ;

Pour chacun de ces parametres, un joint a été réalisé avec une préforme d’étain et
d’or-étain afin de comparer la diffusion de chacune des préformes dans les couches
d’or. Les assemblages réalisés avec une préforme d’étain ont été effectués avec des
puces provenant du premier run de wafers car nous n’avions pas a ce moment la
mis en évidence (recuit et images MEB) la détérioration de la couche barriere et la
diffusion de silicium dans le joint. Les assemblages a base d’or-€tain (sauf AuSn3)
ont eux été réalisés a partir de puces provenant d’un wafer du second run (silicium-
tungstene-or). Les conditions expérimentales d’assemblage des différents échan-
tillons sont résumées dans le tableau 3.4.

3.4.1 Influence de la température

La température d’assemblage est un facteur important car la vitesse de diffu-
sion augmente lorsque la température augmente. La température d’assemblage doit
étre choisie pour que la durée du process soit compatible avec une production in-
dustrielle. Six assemblages (voir tableau 3.5) ont été réalisés pendant une heure
sous une pression de 3,5 MPa et avec une rampe de 50 °C/min. Trois températures
ont été étudiées entre la température de fusion de 1’étain et celle de I’eutectique
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Préforme | 235 °C | 300 °C | 360 °C
Sn Snl2 Sn9 Snl
AuSn Sn9 Sn10 Snll

TABLE 3.5 — Description des différents assemblages réalisés entre 235 °C et 360 °C
avec une préforme d’étain ou d’or-étain.

FIGURE 3.10 — Images des joints formés pour différentes températures d’assem-
blage entre 235 et 360 °C (de haut en bas). On remarque que la préforme n’est
pas completement fondue a 235 °C et que le silicium commence a diffuser dans
I’attache a 300 °C.

or-étain : 235 °C, 300 °C et 360 °C.

L’étude des assemblages 1, 9 et 12 (voir figure 3.10) réalisés a partir d’une
préforme d’étain pur montre que pour toutes les températures d’assemblages, un
joint a été formé et que les puces présentent des cassures.

A 235 °C, on constate que les interfaces entre la préforme et les couches d’or
sont tres visibles : la préforme n’est pas dissoute entierement. A 300 °C, on voit
que les interfaces sont déformées et que des particules de silicium sont présentes
sur certaines zones du joint. A 360 °C, on remarque dans le joint des zones sombres
correspondant a de I’or-silicium (les assemblages Sn1,Sn9 et Sn12 ont été réalisés
avec des puces silicium-titane-nickel-or) ce qui était prévisible d’apres les résultats
obtenus sur les assemblages préliminaires et sur les recuits du wafer silicium-titane-
nickel-or. Le tableau 3.6 résume les résultats obtenus pour les assemblages avec une
préforme d’étain.
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Nom | Température | Barriere de | Remarques
°O) diffusion
Snl2 | 235 Nickel Puces cassées, fusion partielle de 1’étain
Sn9 | 300 Nickel Puces cassées, interfaces déformées, fusion
complete de 1’étain
Snl | 360 Nickel Puces cassées, interfaces déformées, présence
d’or-étain et d’or-silicium

TABLE 3.6 — Résultats des différents assemblages réalisés entre 235 °C et 360 °C
avec une préforme d’étain.

Nom Température | Barriere de | Remarques
°O) diffusion
AuSn9 | 235 Tungsténe | Assemblage réalisé, pas de fusion de I’AuSn
AuSnl10 | 300 Tungstene | Assemblage réalisé, pas de fusion de I’ AuSn
Ausnll | 360 Tungstene | Joint d’ AuSn formé, présence de tungstene
dans le joint

TABLE 3.7 — Résultats des différents assemblages réalisés entre 235 °C et 360 °C
avec une préforme d’or-€tain.

Avec la préforme d’or-étain, on constate qu’un assemblage a été formé a toutes
les températures (voir tableau 3.7).

Cependant, a 235 °C, la préforme n’a pas fondu et il n’est pas possible d’estimer
la résistance mécanique de I’attache qui doit €tre tres limitée en dessous de 281 °C,
température de fusion de la préforme. A 300 °C, la diffusion de I’étain a conduit a
la formation d’un joint. A 360 °C, la préforme a fondu et 1’étain a diffusé dans les
couches d’or (voir figure 3.11) : on remarque la présence d’une zone claire centrale
correspondant au joint d’or-€tain (la préforme est gris métallisé€). Enfin, la barriere
de diffusion est efficace puisqu’on ne remarque qu’une petite zone de rupture de la
métallisation.

On remarque que lorsque I’assemblage a lieu a une température tres proche de
la température de fusion des préformes, ces dernieres ne fondent que partiellement.
A 360 °C, les deux préformes ont fondu et un joint d’or-étain a été obtenu : on re-
marque aussi que le tungstene est une barriere de diffusion efficace puisque le joint
de I’assemblage AuSn11 a des bords paralleles sur la presque totalité de sa longueur.
La température de 360 °C est donc la plus adaptée pour réaliser des assemblages ho-
mogenes que ce soit avec une préforme d’étain ou avec une préforme d’or-étain. Le
second parametre étudié est la pression : 1’objectif est de vérifier que 1’application
d’une pression qui permet un meilleur contact des interfaces a une influence sur la
qualité de I’attache.

3.4.2 Influence de la pression

Comme nous I’avons conclu dans le paragraphe précédent, a 360 °C, les pré-
formes d’étain et d’or-étain sont entierement fondues. Six assemblages (voir tableau
3.8) ont été réalisés a une température de 360 °C avec une rampe de 50 °C/min et
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FIGURE 3.11 — Image en microscopie optique du joint de I’assemblage AuSnl1
réalisé a 360 °C avec une préforme d’or-étain. On remarque la présence d’une petite
zone de rupture de la métallisation.

Préforme | O MPa | 1,75 MPa | 3,5 MPa
Sn Snd1 Sn40 Snl
AuSn AuSn5 AuSn3 AuSnll1

TABLE 3.8 — Description des différents assemblages réalisés entre O et 3,5 MPa a
360 °C.

un plateau d’une heure. Les pressions appliquées ont varié de 0 a 3,5 MPa.

On remarque que sans pression, il n’y a aucun assemblage qui a été formé que
ce soit avec la préforme d’étain ou d’or-étain, la préforme adhere tres 1égerement a
la puce inférieure et n’a pas mouillé la puce supérieure (voir figure 3.12).

La réalisation d’un assemblage nécessite 1’application d’une pression, que ce
soit avec une préforme d’étain ou d’or-étain. Si on s’en réfere au mouillage de la
pate d’argent, il apparait qu’une pression suffisante doit étre appliquée pour que le
mouillage soit satisfaisant. Cela est confirmé lorsqu’on s’intéresse a I’assemblage
réalisé avec une préforme d’étain a 360 °C sans pression qui n’a pas conduit a la
formation d’un joint (voir figure 3.12). Il n’a pas été possible de faire une corréla-
tion entre la pression appliquée et la dégradation des puces constatée puisque pour
une pression de 3,5 MPa, seuls certains assemblages présentaient des cassures (voir
tableaux 3.6 et 3.7).

3.4.3 Influence de la durée d’assemblage

Les précédents essais ont permis de montrer qu’un joint était formé a 360 °C
sous une pression de 3,5 MPa quelle que soit la préforme (étain ou or-étain utilisée).
La durée d’assemblage est aussi un des parametres primordiaux de la brasure en
phase liquide transitoire puisqu’il s’agit d’un des parametres pris en compte lors
de la réalisation de diagramme TeTiG (voir 1.51). Plus la durée d’assemblage est
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FIGURE 3.12 —Image de la surface de la puce inférieure apres un essai d’assemblage
a 360 °C sans pression.

Préforme | 5 minutes | 30 minutes | 60 minutes | 240 minutes
Sn Sn25 Sn33 Snl Sn43
AuSn AuS6 AuSn7 AuSnll1 AuSnl12

TABLE 3.9 — Description des différents assemblages réalisés a 360 °C sous une
pression de 3,5 MPa entre 5 minutes et quatre heures.

longue, plus la largeur de diffusion est importante. Huit échantillons ont été réalisés
pour des durées d’assemblages allant de 5 minutes a quatre heures (voir tableau
3.9).

Quelle que soit la préforme utilisée, il y a eu formation d’un joint d’or-étain a
toutes les durées. Pour les joints réalisés avec une préforme d’étain, on remarque
que cinq minutes suffisent pour provoquer la rupture de la couche de nickel et
la formation d’or-silicium (zone sombres) dans le joint. On remarque la présence
de larges zones noires qui semblent étre de I’or-silicium dans tous les joints réa-
lisés (voir figure 3.13) dans ces conditions avec une préforme d’étain ce qui s’ex-
plique par I'utilisation d’un wafer silicium-titane-nickel-or. Il a depuis été mis en
évidence I’inefficacité du nickel comme barriere de diffusion des la température de
fusion de I’eutectique or-silicium.

Cette série réalisée avec une préforme d’étain et des puces silicium-titane-
nickel-or permet néanmoins de conclure sur la faisabilité du process aux temps
courts.

Pour les assemblages de la série or-étain réalisés a partir de puces du wafer
silicium-tungsteéne-or, on constate 1a aussi la formation d’un joint a toutes les tem-
pératures d’assemblage. On remarque une dégradation localisée des interfaces pour
les durées d’une heure et de quatre heures. On ne remarque pas la formation d’or-
silicium (voir figure 3.14) dans le joint. On remarque que plus la durée d’assemblage
augmente, meilleure est la dissolution de la préforme. Le tungsténe apparait comme
une barriere de diffusion bien adaptée pour la réalisation de joints a 360 °C. Par
contre, on ne constate pas une augmentation importante de la largeur de diffusion
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FIGURE 3.13 — Image du joint Sn33 réalisé a 360 °C sous une pression de 3,5 MPa
pour une durée d’assemblage de trente minutes.

Préforme | 2,5x2,5 mm? | 5x5 mm?

Sn Sn6 AuSnl
AuSn Sng& AuSnll1

TABLE 3.10 — Description des différents assemblages réalisés a 360 °C sous une
pression de 3,5 MPa pour différentes tailles de préforme.

entre une heure et quatre heures.

La réalisation de ces huit assemblages pour des durées d’assemblage variant de
cinq minutes a quatre heures a montré qu’un joint se forme aux temps courts et
que la formation d’or-étain est visible des cinq minutes. Les assemblages réalisés
avec une préforme d’or-étain sont de bonne qualité méme s’ils présentent parfois
des ruptures de métallisations qui s’expliquent probablement par la mauvaise adhé-
rence des dépdts. Il semble que la durée d’une heure permette d’obtenir un joint
plus homogene avec une diffusion dans les deux couches d’or. L’assemblage réa-
lisé durant quatre heures avec une préforme d’or-étain conduit a un joint d’or-étain
plus épais mais il semble que la diffusion ait été inhomogene, la préforme aurait
diffusé dans une seule des couche d’or. Avec les puces silicium-tungsténe-or, on
ne remarque pas la présence de silicium dans le joint. La durée d’une heure sera
choisie pour les échantillons suivants car cette durée est compatible avec un process
industriel.

3.4.4 La surface de la préforme

La quantité de métal d’apport est le troisieme des parametres d’influence décrit
dans un diagramme TeTiG : comme I’épaisseur de la préforme utilisée est fixe, j’ai
décidé d’utiliser une surface de préforme de 2.5%2,5mm?. Les assemblages ont
été effectués entre deux puces de 5x5 mm? et une préforme de 2,5%2,5 mm?. Les
parametres d’assemblage sont une vitesse de 50 °C/min, une durée d’une heure, une
pression de 3,5 MPa et une température de 360°C (voir tableau 3.10).

On remarque que, pour les préformes d’étain ou d’or-étain, le joint réalisé avec
une préforme de la taille des puces est plus régulier et bien visible en microscopie
optique. Lorsqu’on utilise une préforme plus petite que la taille des puces, on re-
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5 minutes

30 minutes

60 minutes

' 240 minutes

FIGURE 3.14 — Evolution de la diffusion de la préforme d’or-étain pour un assem-
blage réalisé a 360 °C de cinq minutes a quatre heures.
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Si

FIGURE 3.15 — Image de la zone centrale d’un joint réalisé¢ a 360 °C durant une
heure avec une préforme d’or-étain de 2,5x2,5 mm?. Un joint ne s’est formé que
dans la zone au contact de la préforme.

Au

Au
AuSn > Ausn
360 °C
— P = 3,5 MPa -]
1 heure

FIGURE 3.16 — Schématisation de la réalisation d’un joint formé avec une préforme
d’or-étain de 2,5x2,5 mm?2. La diffusion de la préforme ne se fait pas sur les zones
qui n’étaient pas en contact avant le chauffage .

marque que la préforme ne mouille pas toute la surface des puces : on obtient donc
un joint inhomogene formé d’or-étain en son centre (voir figure 3.15) et d’or sur ses
bords. La tenue mécanique de cet assemblage est probablement réduite car les deux
couches d’or n’ont été assemblées que par compression (voir figure 3.16).

On peut conclure que la quantité de métal d’apport ajouté lors de I’assemblage a
une grande importance : si la surface de la préforme est inférieure a celle des puces,
il n’y a pas de mouillage de toute I’interface et on obtient un joint de composition
irréguliere.

3.5 Conclusion sur le TLPB

La réalisation d’attaches de puces par brasure en phase liquide transitoire
(TLPB) s’est révélée possible en utilisant la presse chauffante. La principale diffi-
culté rencontrée est la préparation des échantillons (puces découpées dans un wafer
silicium) qui doivent étre recouverts d’une épaisse couche d’or de plusieurs microns
d’épaisseur. L’épaisseur du substrat est déterminée par celle des préformes puisque
la couche de substrat doit étre trois a quatre fois plus épaisse que celle du métal d’ap-
port. Les essais de recuits des wafers silicium-titane-nickel-or et la réalisation des
assemblages avec une préforme d’étain ont montré I’inefficacité du nickel comme
barriere de diffusion. Un second essai de métallisation sur wafer silicium a montré
que le tungstene était particulierment adapté pour jouer le role de barriere de diffu-
sion pour toutes les températures d’assemblage testées (de 235 a 360 °C). Cepen-
dant, I’épaisseur du dépot d’or est a 1I’origine d’une tres fort contrainte a I’interface
métallisation-wafer qui provoque une délaminage lors de la découpe du wafer. Cette
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contrainte est aussi a I’origine de la fissuration et de la rétractation du film d’or lors
des recuits ou de certains assemblages. Les différentes séries d’échantillons réa-
lisées ont permis de montrer que 1’or-€tain est une préforme mieux adaptée pour
fabriquer un joint que 1’étain qui s’oxyde facilement (lors du stockage ou de 1’as-
semblage) conduisant a une forte teneur en oxygene dans certaines attaches. L’étude
des différentes températures d’assemblage montrent qu’il est possible de former un
joint des la température de fusion de la préforme atteinte méme si a cette tempé-
rature, la préforme n’est que faiblement dissoute. Les joints doivent €tre réalisés
sous pression : sans aucune pression extérieure, on observe que la puce supérieure
n’a pas été mouillée et qu’aucun joint ne s’est formé. La diffusion la plus régulicre
avec une préforme d’or-étain est obtenue pour une durée d’assemblage d’une heure
et ’épaisseur de la zone de diffusion la plus importante est mesurée au bout de
quatre heures. Enfin, I’utilisation d’une préforme de surface inférieure aux puces a
assembler ne permet pas d’obtenir un joint régulier sur toute la longueur de I’assem-
blage : aux extrémités du joint, la préforme n’a ni mouillé ni diffusé. Pour terminer
sur les conditions d’assemblage, il apparait que de nombreuses puces ont été cas-
sées lors de la réalisation du joint : il serait souhaitable d’utiliser une interface de
type Viton afin de les protéger.

Cette partie sur la fabrication d’attaches de puce haute température par TLPB
met en évidence la difficulté de réaliser des dépots épais sur des wafers. Cette étape
est pourtant indispensable puisque I’épaisseur des dépots d’or requise pour le TLPB
n’est pas standard. Différentes solutions comme un nettoyage a 1’acide fluorhy-
drique et des recuits a diffférentes températures n’ont pas permis d’obtenir une ac-
croche convenable des dépo6ts métalliques tout en préservant 1’état de surface initial
des wafers. Cette étape de métallisation des puces présente donc un frein a la réali-
sation d’assemblages par TLPB au laboratoire Ampere. En attendant que des puces
de bonne qualité puissent étre produites, il est possible de continuer les travaux
sur la brasure en phase liquide transitoire en étudiant la diffusion d’une préforme
d’or-étain entre deux feuilles d’or.
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Conclusion générale et Perspectives

L’¢électronique de puissance s’est développée de facon rapide dans les trente
dernieres années, les systemes d’électronique de puissance sont aujourd’hui pré-
sents dans de nombreux secteurs industriels. L’ utilisation des modules de puissance
a longtemps été limitée a 175 °C car ils contenaient des composants en silicium.
Avec I’arrivée sur le marché en 2001 de composants SiC fiables a haute tempéra-
ture et les besoins grandissants pour des applications au-dela de 200 °C, de nom-
breuses recherches ont été menées sur le packaging de la puce. En effet, si les puces
haute température sont aujourd’hui disponibles commercialement, tout I’environ-
nement (polymeres, brasures, systeme de refroidissement) est a transformer. Cette
these a pour objectif de proposer des solutions pour réaliser des attaches de puces
haute température, de déterminer une procédure expérimentale d’assemblage pour
chacun des procédés envisagés et de caractériser les attaches.

Les deux techniques retenues pour la réalisation d’une attache puce-substrat sont
le frittage d’argent et la brasure en phase liquide transitoire (Transient Liquid Phase
Bonding). Ces deux procédés font partie des techniques d’attaches basse tempéra-
ture (Low Temperature Joining Techniques) c’est a dire que 1’assemblage est réalisé
a une température bien plus faible que la température de fusion du joint final. Il n’y
a pas de passage de I’ensemble du joint a I’état liquide et la température d’assem-
blage doit étre aussi faible que possible pour éviter I’endommagement de la puce
lors de I’assemblage.

La premiere technique étudiée est le frittage d’une nanopate d’argent : la mise
en ceuvre est facile puisque la pate commerciale est préte a €tre utilisée. Plusieurs
séries d’assemblages ont cependant di été réalisées afin de mettre au point une pro-
cédure fiable et reproductible d’attache de puces. Il apparait que le dépdt doit étre
effectué par sérigraphie afin de connaitre précisément 1’épaisseur déposée qui doit
étre tres faible (50 a 100 um) : un dépot trop €pais risque d’empécher une bonne
évacuation des solvants ce qui créerait des zones de vide dans I’attache. Méme pour
de petites puces, la pression est indispensable pour réaliser un assemblage et les
rampes de températures doivent étre suffisamment rapides pour éviter le frittage
partiel des grains d’argent : ces deux contraintes rendent indispensables 1’utilisation
d’une presse chauffante. Pour la tenue mécanique de 1’attache, c’est I’état de sur-
face qui est primordial : la tenue en shear-test est améliorée sur de I’ or et une bonne
reproductibilité des joints est obtenue sur des substrats peu rugueux. L’utilisation
d’une interface de Viton a permis la réalisation simultanée de deux joints entre deux
puces SiC (2,7x2,7 mm?) et un substrat cuivre poli : I'interface a permis une répar-
tition uniforme de la pression sur les deux composants. Le Viton a aussi été utilisé
avec succes pour la réalisation d’un joint entre une puce silicium (12,7x 12,7 mm?)
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et un substrat DCB comme protection afin d’empécher la dégradation du compo-
sant. Cette these a permis de déterminer les conditions expérimentales optimales
pour réaliser un joint fiable et reproductible entre une puce et un substrat. Ce tra-
vail doit étre complété par une caractérisation électrique des composants en cyclage
actif et par une étude en cyclage passif.

La brasure en phase liquide transitoire (TLPB) est une technique qu’il a été plus
difficile a mettre en ceuvre notamment a cause de 1’absence de puces et de substrats
commerciaux adaptés pour I’application visée. Les différents essais de métallisation
et de recuits réalisés sur des wafers silicium quatre pouces ont permis de détermi-
ner la nature des métallisations a déposer sur le wafer pour éviter les problemes
de diffusion. Cependant, malgré de nombreux essais, il n’a pas été possible de réa-
liser un wafer ne présentant pas de délamination apres découpe. Le décollement
du film métallique s’explique par les nombreuses contraintes qui s’exercent a 1’in-
terface entre le silicium et le premier dépot métallique. Les recuits réalisés sur les
wafers silicium-tungsténe-or montrent que I’amélioration de I’adhérence des dépots
est obtenue a partir de 510 °C : mais a cette température, la couche d’or se fissure
et se rétracte laissant apparaitre des grains de tungstene a la surface du wafer. Les
attaches de puces ont été réalisées dans des zones du wafer ne présentant pas de
dégradations. Plusieurs séries d’échantillons ont été réalisées et il a ét€ montré qu’il
était préférable d’utiliser une préforme d’or-étain plutdot que d’étain pur. En effet,
ce dernier s’oxyde tres rapidement au contact de 1’air et, compte tenu de son épais-
seur, la préforme ne peut étre nettoyée avant 1’assemblage : on retrouve donc de
I’oxygene (avec des concentrations parfois importantes) a I’intérieur du joint. Pour
obtenir un joint homogene, il faut réaliser I’assemblage a une température supé-
rieure a la température de fusion de la préforme, réaliser un plateau d’une heure et
sous pression. L’ obtention d’un joint régulier nécessite d’utiliser une préforme de
la méme surface que I’attache a réaliser. Cette thése a permis de mettre en évidence
certains parametres expérimentaux importants pour réaliser ce type de joints par
diffusion. Il semblerait intéressant d’augmenter la durée de diffusion car si le joint
obtenu au bout d’une heure d’assemblage est le plus homogene, la diffusion a été
plus importante pour le joint réalisé en quatre heures. Enfin, I’assemblage de puces
en silicium nécessite 'utilisation de Viton a I'interface puce-presse afin d’éviter
I’endommagement des composants qui se produit méme sur avec de petites puces.

A T’échelle industrielle, les brasures au plomb ainsi que les brasures de type
SAC (étain-argent-cuivre) sont largement utilisées pour la réalisation de brasures
de puces en silicium et leur mise en ceuvre est maitrisée. Ces deux types de brasures
ne sont pas adaptés au fonctionnement de modules haute température contenant
des puces en SiC en raison de leur température d’utilisation limitée (la température
d’utilisation correspond a 80% de la température de fusion de la brasure). Pour la
fabrication de modules haute température constitués de composants SiC, les indus-
triels se tournent aujourd’hui vers les deux alternatives étudiées dans cette these : le
frittage d’argent et le Transient Liquid Phase Bonding. Méme si des modules com-
merciaux réalisés avec ces deux techniques sont d’ores et déja disponibles sur le
marché, de nombreuses optimisations restent a étudier.

Des pates d’argent réalisées a partir de micropoudres et de nanopoudres sont
commercialisées par plusieurs fournisseurs comme Heraeus, NBETech ou encore
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Henkel. Ainsi, des modules de puissance contenant des attaches frittées réalisées a
partir de micropate sont disponibles depuis plusieurs années (2008) chez Semikron.
Larrivée sur le marché de module haute température renfermant des joints frittés
a partir de nanoparticules est annoncée pour 2012 chez Infineon et Semikron. Le
principal intérét des pates contenant des particules nanométriques est de pouvoir
réduire la pression et la température d’assemblage par rapport aux pates constituées
de micropoudres. Cependant, face aux craintes suscitées par 1’utilisation de nano-
particules, de nombreuses recherches sont actuellement en cours, notamment chez
Heraeus ou Bosch, pour modifier la composition des additifs et la morphologie des
particules présents dans la pate. L’ objectif est de produire une nouvelle pate conte-
nant des microparticules dont les conditions de mise en ceuvre seraient comparables
a celles des nanopates (température et pression plus faibles que pour les pates ac-
tuelles contenant des microparticules).

Cette these a permis d’amorcer les recherches sur le packaging au laboratoire
Ampere : les résultats obtenus ont démontré 1’influence de différents parametres
comme I’état de surface du substrat, I’épaisseur du dépdt ou la pression sur la qualité
de I’attache produite. Pour les assemblages de petites puces, un protocole expéri-
mental a été proposé. Le frittage des puces, quelle que soit leur taille est un procédé
long (plusieurs heures) : il semble indipensable d’étudier le frittage aux temps courts
afin de proposer un protocole d’attaches de puces rapide. La répétabilité des essais
de frittage va aussi €tre améliorée grace aux équipements nouvellement acquis par
le laboratoire comme un die-bonder (qui permet de placer la puce sur le dépdt de
pate de facon automatique) ou un four RTA (qui permet d’effectuer des rampes de
température rapides sous vide). Les theses actuellement en cours au laboratoire sur
le frittage d’argent ainsi que sur le frittage de molybdeéne devrait pouvoir permettre
des avancées rapides dans une meilleure connaissance de I'influence des additifs
sur les conditions de frittage ainsi que sur I’automatisation des techniques d’assem-
blage.

Le TLPB (Transient Liquid Phase Bonding ou brasure en phase liquide transi-
toire) est une technique tres €tudiée par la recherche académique qui se heurte a
des difficultés techniques de métallisations des surfaces. Des modules de puissance
(XT. Technology) sont produits a 1’échelle industrielle par Infineon depuis la fin
2010 : les surfaces (arriere de puce et substrat) sont métallisées par du cuivre puis
une des interfaces est recouverte d’une fine couche d’étain, I’attache réalisée est du
cuivre-étain. Cependant, le joint formé contient beaucoup de composés intermétal-
liques qui peuvent étre a 1’origine de défaillances de 1’attache. Le TLPB nécessite
une préparation des surfaces particulieres (dépot d’or ou de cuivre sur les métallisa-
tions classiques) : les fabricants de puces sont les plus aptes pour I’instant a réaliser
des composants spécialement adaptés au TLPB et a produire des modules de puis-
sance utilisant cette technique. La mise sur le marché de composants présentant des
métallisations épaisses permettrait de donner un nouvel essor aux recherches sur
le TLPB. En attendant de pouvoir faire des essais sur des puces commerciales, il
est possible de continuer 1’étude de la diffusion de I’étain dans 1’or au laboratoire
en utilisant des feuilles d’or dans lesquelles on peut faire diffuser une préforme
d’étain ou d’or-étain. Il me semble que le TLPB or avec une préforme d’or-€tain est
la technologie a favoriser car les problemes d’oxydation lors de 1’assemblage sont
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inexistants ce qui permet de réaliser les attaches sous air, contrairement au TLPB
cuivre-étain qui nécessite des équipements plus lourds puisque les attaches doivent
étre effectuées sous vide. Il conviendra aussi d’étudier I’influence du cyclage sur la
stabilité de I’attache car lors de pics de température, la diffusion risque de continuer
et de modifier les propriétés du joint.
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