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IV.1. INTRODUCTION :

Ce chapitre portera les résultats expérimentaux, de notre étude. Il est divisé en deux

parties :

La premiére partie présente les résultats de la synthése de la phase MAX par pressage a
chaud (HP) ; La microstructure des produits finals a été entierement caractérisée avec
microscopie électronique a balayage (MEB), et en effectuant des analyses de DRX et de

dureté.

La deuxiéme partie de ce chapitre révéle les résultats expérimentaux des dépdts effectués
sur la phase MAX élaboré (MAX/Métal) par le procédé TIG. On a étudié deux différents
systemes MAX/Métal. Les métaux d’apport été sous forme de baguette, ils sagissent de :
Titane et le Cuivre.

La microstructure des joints de chaque systéme était profondément étudiée, en utilisant la
microscopie ¢lectronique a balayage (MEB) et la microanalyse par dispersion d’énergie
(EDS), afin d’identifier la nature des phases qui constituent ces interfaces et avoir une idee sur
la réactivité des éléments des métaux deposés avec les éléments de la phase MAX ; et en

déterminant les défauts causés lors du dép6t par le procédé TIG.

La Caractérisation des propriétés mécaniques de la phase MAX synthétisé et de la zone
d’interaction des deux systémes été effectuée en utilisant des essais de microdureté, qui nous a

permis de déterminer la dureté de chaque zone a I’interface MAX/Métal.
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IVV.2. Caractérisation de I’échantillon de Cr2AIC :

IV.2.1. DRX :

La figure V.1 présente Le diagramme de diffraction des rayons X (DRX) de 1’échantillon
synthétisé par pressage a chaud par 1I’équipe MAX/MXeen researche groupe au niveau de

I’'université de Drexel (Philadelphie, USA).

L’identification des phases par le logiciel X Pert High Score a révélé ’existence de la phase

MAX Cr2AIC, et deux phase comme impureté qui sont le CrC et I’oxyde d’aluminium Al203.
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Figure IV.1 : Diagramme de DRX de I’échantillon Cr2AIC.

1VV.2.2. Observation au microscope électronigue a balayage (MEB) :

La figure 1V.2 montre une micrographie (MEB) d’une surface polis du composite Cr2AlIC
synthétisé, elle révele que I’échantillon est dense. L’analyse chimique (EDS) nous a permis de
faire I’analyse quantitative des éléments présents dans les points 1, 2 et 3 (Figure b). Les
résultats ont confirmé que 1’échantillon est la phase MAX Cr2AIC. Nous avons déduit la

nature des phases présentes dans notre échantillon d’aprés nos analyses.

36



Nos analyses ont donné des mesures de (Tableau 1V.1) 48.41 at.% Cr, 23.38 at.% Al et 28.21
at.% C soit un rapport de = 2.1.1 pour le point 1 qui est proche de la valeur théorique attendu
de la phase Cr,AlIC; et 46.42 at.% Cr et 53.58 at.% C pour le point 2, qui représente
probablement la phase CrC. Ces résultats sont en concordance avec celles de diffraction des
rayons X (DRX).

Figure 1V.2 : a) Micrographie (MEB) d’une surface de 1’échantillon Cr2AIC,
b) agrandissement de (a).

Tableau 1V 1 : Le résumé des résultats d’EDS en at.% obtenues a partir des diverses régions
indiquées sur la figure 1V 2).

Région Cr Al C o) Figure
1 48.41 23.38 28.21 - Vi
2 46.42 1.20 53.58 - V1
3 - 36.29 - 63.71 Vi
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IV.3. ASSEMBLAGE DE LA PHASE MAX (Cr.AIC) AVEC
DIFFERENTS METAL D’APPORT :

La (figure 1V.3), présente un schéma représentatif du processus de brasage appliqué dans

notre étude, cette technique est utilisée avec tous les systemes CroAIC/Métal.

Electrode en
Tungsténe

o Baguette de

Barriere soudage

d’Argon

Figure 1V.3 : schéma représentatif du processus de brasage.

Les métaux utilisés pour nos assemblages sont en forme de baguette de 1.2 mm du diamétre.
Les échantillons de la céramique Cr2AIC sont de I’ordre de 20x7x2.5 mm?® de dimension.
Afin d’appliquer les métaux sur les céramiques, les surfaces de ces dernieres ont été¢ bien

nettoyés en faisant un polissage, pour avoir un bon état des surfaces, ce qui facilite 1’étalement

du métal sur la céramique.
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1V.3.1. ETUDE MICROSTRUCTURALES ET CARACTERISATION DES
PROPRIETES MECANIQUES DES DIFFERENTS SYSTEMES Cr,AlIC/Métal
REALISES :

1V.3.1.1. Le systeme Cr2AIC/Ti :

La figure IV.4 montre des micrographies optique (OM) d’une section transversale du systéme
Cr2AlIC/Ti brasée par TIG en utilisant un courant de 20 A et de 50 A.

Avec un courant de 20 A (figure IV.4a), 1l est clair qu’il n y a pas un bonne mouillage entre le
Ti (avec un point de fusion de 1660 °C) et la phase MAX Cr2AIC, car 1’angle de contact et
supérieur a 90°. Lorsqu’on a augmenté I’intensité du courant jusqu'a 50 A (figure 1V.4b),

I’angle de contact a été diminué (< 90°) indiquant un bon mouillage.

Figure V.4 : Micrographie optique du systéme Cr,Alc/Ti. Le courant utilisé : a) 20 A, b)
50A.
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1IV.3.1.1.a. Pourle Ti20 A :

La figure 1V.5 montre une micrographie MEB de l'interface Cr,AIC/Ti (courant utilisé 20A),
montrant les zones I, 11 et I11. Les figures 1VV.5b, 1V.5c et 1V.5d sont des micrographies MEB

a grossissement plus élevé des zones IlI, 11 et I, respectivement.

Zone IIT

Zone 11

Figure 1V.5 : Microscopie MEB en mode d’électrons secondaires de l'interface CroAIC/Ti :
(a) Faible grossissement, montrant trois zones, étiquetées I, Il et 111. (b),
(c) et (d) représentes les zones Ill, 11 et I, respectivement avec un haut grossissement. Le
courant utilisé : 20 A.

Les pourcentages atomiques (at.%) des éléments constitutifs des différentes phases (marqué
dans la figure 1V.5) déterminées par EDS sont indiquées dans le tableau 1V.2).

La zone Il (figure IV.5b) est essentiellement constituée d'une matrice de Ti (région 1) dans
laguelle des lamelles a base de TiC sont présentes (région 2). Notant que dans les deux
régions, 1’Al est aussi détecté. Sur la base des résultats présentés dans le tableau 1V.2), la

composition approximative des lamelles est ~ TioesAl0.05C0.32, alors que celle de la matrice
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est =~ Ti0.82Al0.04C0.13. Ces résultats impliquent que I’ Aluminium et le Carbone diffusent dans

la région du Titane pendant le temps de brasage.

Nous portons maintenant notre attention sur la zone Il représentée sur la figure 1V.5c), dans
laquelle trois régions sont facilement discernables. La composition chimique de ces phases
sont représenté dans le tableau 1V.2). On peut apercevoir dans cette zone 1’apparition des
micropores (régions noir), cette porosité est causée essentiellement par la décomposition du

Cr2AIC en CrCos (région 5), ce qui provoque un rétrécissement volumique.

Pour la zone affectée thermiquement (zone | sur la figure 1V.5a), la microstructure était
caractérisée par une structure identique a celle de CroAIC avant brasage (Figure 1V.5d). Les
résultats de I'analyse EDS de la région marquée 6 sont énumeérés dans le tableau IV.2). Sur la

base de ces résultats, il est raisonnable de supposer que cette région est la phase Cr.AIC.

Tableau IV 2 : Le résumé des résultats d’EDS en at.% obtenues a partir des diverses régions
indiquées sur la figure IV 5).

Région Cr Ti Al C Zone  Figure
1 4.46 82.03 0.40 13.11 1! IV5b
2 159 65.78 0.58 32.05 - Iv5b
3 24.61 26.33 17.38 31.67 1| IV5¢c
4 46.05 - 22.78 31.18 1 IV5c
60.68
5 - 151 37.81 1 IV5c
6 45.31 - 22.06 32.63 I Iv.5d
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1V.3.1.1.b. Pour le Ti 50 A :

La figure 1V.6 montre une micrographie MEB de l'interface Cr.AIC/Ti (courant utilisé -50A),
montrant les zones I, 11 et I11. Les figures 1V.5b, 1V.5c et IV.5d sont des micrographies MEB

a grossissement plus élevé des zones Ill, 11 et |, respectivement.

Zone 11 Zone 111

Zone 11

Figure 1V.6 : Microscopie MEB en mode d’électrons secondaires de 1'interface Cr2AIC/Ti :
(a) Faible grossissement, montrant trois zones, étiquetées I, Il et 111. (b),
(c) et (d) représentes les zones I11, Il et I, respectivement avec un haut grossissement. Le
courant utilisé : 50 A.

Pour la zone 1, elle représente la zone affectée thermiquement du substrat Cr,AIC. Comme
I’autre échantillon (Cr2AIC/Ti 20A), la zone 1l est une zone dans laquelle le Ti est infiltré
dans le Cr2AIC. La zone 11 est essentiellement une région riche en Ti (zone de brasage). A
I’interface Cr2AlC/Ti on peut observer la présence d’une grande quantité de porosité. Les
pourcentages atomiques (at.%) des éléments constitutifs des différentes phases marqués dans

cette figure sont indiquées dans le tableau 1V.3).
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Tableau V.3 : Le résumé des résultats d’EDS en at.% obtenues a partir des diverses régions
indiquées sur la figure 1V.6).

Région Cr Ti Al C Zone  Figure
7 18.43 50.04 8.01 23.52 1l IV6b
8 0.69 57.95 0.38 40.98 M 1veb
9 43.57 - 20.8 33.55 I IVéd
10 55.48 - - 44,52 | IVé6d
11 3181 i 55.20 12.99 I IV 6 d
12 46.31 i 226 28.21 | IV 6
13 5053 i 1.2 39.27 | IV 6 ¢

La zone Il (figure 1V.6b) est essentiellement constituée d'une matrice de Ti (région 7) dans
laquelle des dendrites a base de TiC sont présentes (région 8). Notant que dans la matrice une
grande quantité de Cr a été diffusé (18.43 at.%) ; I’Al est aussi detecté. Sur la base des
résultats présentés dans le tableau 1V.3), on peut dire que la région 7 représente la matrice de
Ti dans lagquelle une sertaine quantité de Cr, C et Al on été diffusé, et que les dendrites (région

8) représente le TiC nonstochiometrique.

Dans la zone Il (figure 1V.6¢), trois régions sont facilement discernables. La composition
chimique de ces phases sont représenté dans le tableau 1V.3), ou ils rprésents probablement le
Cr2AlC (région 9) et le CrC (région 10) non décomposé et le CroAlC aprés décomposition
(région 11) de la phase MAX. Pour la zone affectée thermiquement (zone | sur la figure IV.5a
et IV.5d), la microstructure était caractérisée par une structure identique a celle de Cr.AIC

avant brasage.
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1VV.3.1.1.c. Microdureté :

La figure V.7 représente les valeurs de dureté Vickers des zones I, Il et Ill & travers
I'interface CrAIC/Ti (50 A, courbe noire) et (20 A, courbe rouge). Les valeurs de dureté a
travers I’interface de ces échantillons ont la méme tendance, entre la zone | et Il on observe
que la dureté augmente de 460 a 850HV pour 1’échantillon assemblé par 50A, et de 500 a 620
HV pour 1’échantillon assemblé par 20A. Ceci peut étre expliqué par une décomposition
partielle du Cr2AIC en carbure du chrome (CrC) dans la zone Il, ce dernier est plus dur par
apport au Cr2AIC, et par conséquent, la dureté de cette zone a augmenté.

1100 T
1000 [ ‘
200 -
800 -
700 [
600 -

500

Dureté (HV)

400

300

200 | —— (CrAIC/Ti) 50A | -
wl = = & — (CLAICM)20A)

ol . i . i
1 22 z3

Figure IV.7 : diagramme de dureté de deux enchantions qui on a traité avec Ti (Cr2AIC/Ti)
avec les des intensités de courant de 20 A et 50 A.
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1V.3.1.2. Le systeme CroAIC/Cu :
La figure IV.8 montre une micrographie MEB de I'interface CroAIC/Cu (courant utilisé 20A).

L'étalement du Cu fondu est suivi d'une pénétration profonde du liquide dans le substrat
CrAlC, trois zones étiquetées I, 11 et 111 sur la figure 1V.8 sont apparentes. Les figures 1V.8b,
IV.8c, IV.8e et IV.8f sont des micrographies MEB a grossissement plus élevé des zones I,
Il et I, respectivement, et les figure 1VV.8d, 1V.8e, ce sont des agrandissements de la zone II,

zone Il : X et zone 1l : H, respectivement, représenté dans 1V.8c.

a)

Zone 111

Zone 11

Zone 111

Zone 11 Zonell : X

Zonell : H

Figure IV 8: Microscopie MEB en mode d’électrons secondaires de l'interface Cu/Cr2AIC :
(a) Faible grossissement, montrant trois zones, étiquetées I, Il et 111. (b),
(c) et (d) représentes les zones I11, Il et I, respectivement avec un haut grossissement. Le
courant utilisé : 20 A.
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La zone Ill (figure 1V.8b) est essentiellement constituée d'une matrice de Cu (région 1).

Notant que dans la matrice une grande quantité d’Al a été diffusé (8.82 at.%).

Dans la zone 1l (figure 1V.8c), cinque régions sont facilement discernables ce son partagée
dans deux partie (régions 2,3,4) et (régions 5,6), zone Il : X et zone Il : H réspictivment. La
composition chimique de ces phases sont représenté dans le tableau 1V.4. on peut apercevoir
aussi une fissure tout au long la zone I, cette dernier est peut etre générer a cause de la
différence de coéficient de dilatation thermique entre le cuivre et les produits (phases)
présents dans cette zone, ce qui engendre des contrainte au niveau de 1’interface. Pour la zone
affectée thermiquement (zone | sur la figure 1V.8a et IV.8d), la microstructure était

caractérisée par une structure identique a celle de Cr2AIC avant brasage.

Tableau I1V.4 : Le résumé des résultats d’EDS en at.% obtenues a partir des diverses régions
indiquées sur la figure 1V.8).

Région Cr Cu Al C Zone  Figure
1 i 91.18 8.82 ; N IVéb
2 54.14 i 0.58 45.17 I Ived
3 56.8 i 1.43 41.77 I Ived
4 4128 3.2 33.56 21.97 I Ived
5 53 48 i i 46.52 I IV6e
6 54.8 i 143 43.77 . Ve
44.03
7 i 20.86 35.12 | IV 6 f
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1VV.3.1.2.a. Microdureté

La figure 1V.9 représente les valeurs de dureté Vickers des zones I, Il et Il a travers
I'interface Cr.AIC/Cu (20 A). La valeur de la dureté de 1’échantillon CroAlC est de I’ordre de
440 HV (Zone 1). Dans la zone 1l du systeme Cr,AIC/Cu la dureté (1370 HV) est supérieure a
celle du Cr,AIC. Ceci peut étre expliqué par une décomposition partielle du CrAIC de la
zone 11, ce qui a donné naissance a la phase CrC (Tableau 1V.4) qui est plus dure par apport

au Cr AlC, et par conséquent, la dureté de cette zone a augmenté.
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Figure 1V.9 : diagramme de dureté pour le systeme (Cr.AIC/Cu) on appliquons un courant de
20 A
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