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Abstract:

This work focuses on the development and characterization of new composites based on the AZ31B

magnesium alloy matrix, reinforced with lamellar ceramic phases of the MAX and MAB types.

The main objective is to exploit the complementary properties of these phases to improve the
microstructure, hardness, and tribological behavior of magnesium, a lightweight material limited
by its poor wear resistance. MAX and MAB phases, known respectively for their mechanical
strength, thermal stability, and machinability, are introduced into the matrix using suitable

mechanical or thermal processing.

Microstructural analysis reveals a homogeneous distribution of the reinforcing particles and a
strong interface between the phases. Hardness tests show a significant increase in indentation

resistance compared to the unreinforced alloy.

From a tribological standpoint, the composites exhibit a reduced coefficient of friction and wear
rate, due to the formation of a protective transfer layer and the barrier effect of ceramic particles.
These results confirm the relevance of using MAX and MAB phases to reinforce lightweight alloys

for advanced mechanical and tribological applications.



Résumé :
Ce travail porte sur le développement et la caractérisation de nouveaux composites a matrice en

alliage de magnésium AZ31B, renforcés par des phases céramiques lamellaires de type MAX et
MAB.

L’objectif principal est d’exploiter les proprietés complémentaires de ces phases pour améliorer la
microstructure, la dureté et le comportement tribologique du magnésium, matériau léger mais
limité par sa faible résistance a I’usure. Les phases MAX et MAB, connues respectivement pour
leur résistance mécanique, leur stabilité thermique et leur bonne usinabilité, sont introduites dans

la matrice par traitement mécanique ou thermique approprié.

L’étude microstructurale révele une distribution homogeéne des particules renforcantes et une
interface cohésive entre les phases. Les essais de dureté montrent une amélioration significative de

la résistance a 1’indentation par rapport a 1’alliage non renforcé.

Sur le plan tribologique, les composites affichent une réduction du coefficient de frottement et du
taux d’usure, grace a la formation d’une couche de transfert protectrice et a 1’effet barriere des
particules céramiques. Ces résultats confirment I’intérét de 1’utilisation des phases MAX et MAB
pour le renforcement des alliages 1égers destinés aux applications mécaniques et tribologiques

avanceées.
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INTRODUCTION GENERALE:

Dans un contexte industriel marqué par la recherche constante de matériaux a la fois performants,
légers et économes en énergie, le magnésium s’impose comme une alternative de choix. Métal
structurel le plus léger, il offre des propriétés mécaniques spécifiques remarquables, faisant de lui
un candidat privilégié pour les secteurs de I’automobile, de 1’aéronautique et de 1’¢électronique, ou
la réduction du poids est un enjeu majeur. Cependant, la faible résistance a I’usure du magnésium

limite son utilisation dans des applications exigeantes.

Pour pallier cette faiblesse, le développement de composites a matrice métallique, intégrant des
phases céramiques telles que les phases MAX et MAB, constitue une voie prometteuse. Ces phases,
reconnues pour leur excellente résistance meécanique, leur stabilité thermique et leur bonne
usinabilité, permettent d’améliorer significativement la microstructure, la dureté et le
comportement tribologique du magnésium. L’objectif de ce travail est donc d’élaborer et de
caractériser de nouveaux composites a base d’alliage de magnésium AZ31B renforcés par des
phases MAX et MAB, en mettant en ceuvre des procedés de fabrication avances et des techniques

de caractérisation adaptées.

Ce mémoire présente dans un premier temps les propriétés fondamentales du magnésium et de ses
alliages, ainsi que les spécificités des phases MAX et MAB. Il détaille ensuite la méthodologie
expérimentale adoptée pour la préparation des composites, avant d’exposer les résultats obtenus en
termes de microstructure, de dureté et de comportement tribologique. Enfin, une analyse critique
des performances des matériaux élaborés est proposee, ouvrant des perspectives pour de futures

applications industrielles.
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1.1. Introduction :

Face a une économie mondiale sous pression, caractérisée par des ressources energétiques rares et
des prix du pétrole élevés (comme en témoigne le pic de juillet 2008),[ | J'industrie est a la recherche
de matériaux innovants capables de répondre aux défis de demain. La nécessité de réduire les
émissions polluantes et d’optimiser 1’utilisation des ressources conduit a une réévaluation des
matériaux « traditionnels ». Dans ce contexte, les oligo-éléments, notamment le magnesium,

s’imposent comme une solution essentielle.

Le magnésium, le sixieme élément le plus abondant dans la crodte terrestre (2,7 %) [1], est le métal
structurel le plus Iéger disponible. Sa densité, de seulement 1,74 g/cm3 , en fait une alternative
intéressante a I’acier et méme a I’aluminium, offrant des économies de poids significatives (voir
tableau 1.1). Cette légéreté, combinée a ses excellentes propriétés mécaniques spécifiques,
positionne le magnésium comme un matériau stratégique pour les applications ou la réduction de

poids est critique.

Bien que le magnésium soit abondant dans la nature, en particulier dans des minéraux tels que la
magnésite, la dolomite, la carnallite et 1’eau de mer, il reste sous-utilisé dans les applications
d’ingénierie. L’¢ére de la transition énergétique et de la mobilité¢ durable nécessite une exploration
approfondie de ses possibilités. Avec sa légereté et ses performances, le magnésium est en passe

de devenir un acteur majeur dans la conception des matériaux de demain. [2]

Tableau 1.1 : la densité des défferents Matériaux

Matériaux Masse volumique (g/cm?3)
Acier (fonte) 7,2

Titane 451

Aluminium 2,71

Magnésium 1,74

Plastique structural 1.0-1.7
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1.2. Le magnésium :
1.2.1. Histoire et généralités :

Le magnésium est un métal léger et argenté, appartenant a la famille des metaux alcalino-terreux,
dont le symbole est Mg. IL doit son nom a la région grecque de Magnesia, réputée depuis I’ Antiquité
pour ses minéraux riches en magnésium, comme la magnésite. Déja reconnu comme élément
chimique par Joseph Black en 1755, il fut isolé sous forme métallique en 1808 par Sir Humphry
Davy grace a I’électrolyse. L’élément se distingue par sa faible densité et sa réactivité : en poudre
ou en copeaux, il briile avec une flamme blanche intense, tandis qu’en conditions normales, une
couche protectrice d’oxyde se forme a sa surface. Au-dela de ses propriétés physiques
remarquables, le magnésium joue un role essentiel dans la nature et chez I’homme. Il se trouve au
centre de la molécule de chlorophylle, indispensable a la photosynthése des plantes, et intervient
dans plus de 300 réactions enzymatiques dans 1’organisme, favorisant notamment la production
d’énergie et la régulation cellulaire. Par ailleurs, son aptitude a former des alliages légers en fait un
matériau recherché dans 1’industrie aéronautique et automobile, ou la réduction du poids est
cruciale. Ainsi, le magnésium occupe une place a la fois historique et contemporaine, tant dans la
compréhension fondamentale des processus biologiques que dans les applications technologiques

et industrielles. [1]

1.2.2. Structure cristalline :

Le magnésium (symbole Mg, numéro atomique 12) est un métal alcalino-terreux appartenant au
groupe 2 et a la 3¢ période du tableau périodique. Il posséde une configuration électronique [Ne]

3s2 et se trouve généralement sous forme solide paramagnétique a température ambiante. Son

systéeme cristallin est hexagonal compact, avec une masse volumique de 1,738 g/cm?3[3] et une
dureté de 2,5 sur 1’échelle de Mohs. Le magnésium a une couleur blanc-gris métallique, fond a 650
°Cetboutal C090°. Il présente une bonne conductivité électrique (22,6 x 10° S/m) et thermique
(156 W/m-K).Son état d’oxydation courant est +2, et son rayon atomique est d’environ 150 pm. Il
possede trois isotopes stables, principalement le *Mg. Le magnésium est faiblement électronegatif
(1,31 selon Pauling) et forme un oxyde basique fort. Ces propriétés en font un élément essentiel

dans I’industrie et en chimie, particuliérement apprécié pour sa légereté et sa reactivité.[1]
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Figure 1.1 : La structure cristalline de magnésium

1.3. Les alliages de Magnésium :
1.3.a). Désignations :

Les désignations des alliages sont codifiees par des lettres d'abréviation pour les éléments
d'alliage couramment utilisés, conformément aux normes de I'American Society for Testing and
Materials (ASTM B275). Chaque alliage est identifié par des lettres indiquant les principaux

éléments d'alliage, suivies de chiffres représentant les pourcentages de ces éléments. [1]

La désignation d'un alliage de magnésium typique est composée de trois parties. Premierement, les
initiales des deux principaux €léments d'alliage forment deux lettres d'abréviation (voir Tableau
3.1), représentant les deux principaux éléments d'alliage classés par ordre décroissant de

pourcentage. Si les pourcentages des éléments d'alliage sont égaux, les lettres sont classées par
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ordre alphabétique. Deuxiémement, les quantités (en pourcentage massique) des deux principaux
éléments d'alliage sont indiquées. Elles consistent en deux nombres entiers, correspondant aux
deux lettres d'abréviation. Troisiemement, une lettre de I'alphabet distingue les différents alliages
ayant les mémes pourcentages des deux principaux éléments d'alliage. Cette lettre est attribuée
dans l'ordre ou les compositions deviennent standard a savoir :

A : Premieres compositions enregistrées aupres de 'ASTM

B : Deuxiemes compositions enregistrées aupres de I'ASTM

C : Troisiemes compositions enregistrées aupres de 'ASTM

D : Haute pureté, enregistrée aupres de 'ASTM

E : Haute résistance a la corrosion, enregistrée aupres de I'ASTM

X : Alliage expérimental, non enregistré aupres de 'ASTM
Par exemple, considérons l'alliage de magnésium AZ91C :

AZ : Indique que I'aluminium et le zinc sont les deux principaux éléments d'alliage.

91 : Indique les pourcentages d'aluminium et de zinc (9 et 1, respectivement), qui sont arrondis a

des nombres entiers.

C : Indique la troisiéme composition spécifique enregistrée ayant cette composition nominale.

Tableau 1.2 : Systeme de désignation ASTM des alliages de magnésium :

Elément d'alliage Lettre d'abréviation
Aluminium A
Bismuth B
Cuivre C
Cadmium D
Métaux des terres rares E
Fer F
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Thorium H
Zirconium K
Lithium L
Manganése M
Nickel N
Plomb 5)
Argent Q
Chrome R
Silicium S
Etain T
Yttrium w
Antimoine Y
Zinc Z

I-3-b) Désignations de I'état métallurgique des alliages de magnésium :

Les alliages de magnésium, outre leur désignation par les éléments d'alliage et leur pourcentage,
sont également caractérises par leur état metallurgique, défini par des désignations de traitement
thermique et de fabrication. Ces désignations, conformes a la norme ASTM B296-03 [17], sont

ajoutées a la désignation de I'alliage par un tiret, comme dans lI'exemple AZ91C-T4. [1]

Tableau 1.3 : les désignations d'état métallurgique pour les alliages de magnesium

Désignation générale Description

F (A I'état de fabrication) Produit tel qu'il sort de la fabrication,

sans traitement thermique spécifique
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O (Recult, recristallisé

Produit recuit et recristallisé

(uniguement pour les produits corroyés

H (Ecroui

Produit ayant subi un écrouissage pour

augmenter sa dureté

T (Traité thermiquement)

Produit ayant subi un traitement
thermique pour obtenir un état stable
autreque F,Oou H

W (Mis en solution)

Produit mis en solution (état instable).

Divisions générales :

F (As fabricated) : A I'état de fabrication.

O (Annealed, recrystallized) : Recuit, recristallisé (produits corroyés uniquement).

H (Strain hardened) : Ecroui.

T (Thermally treated) : Traité thermiquement pour obtenir des états stables autres que F, O ou H.

W (Solution heat treated) : Mis en solution (état instable).

Subdivisions de *'"H"* (Ecroui) :

H1, suivi d'un ou plusieurs chiffres : Uniquement écroui.

H2, suivi d'un ou plusieurs chiffres : Ecroui puis partiellement recuit.

H3, suivi d'un ou plusieurs chiffres : Ecroui puis stabilisé.

Subdivisions de " T** (Traité thermiquement) :

T1 : Refroidi aprés un processus de mise en forme a température élevée et vieilli naturellement.

T2 : Recuit (produits moulés uniquement).
T3 : Mis en solution et écroui a froid.
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T4 : Mis en solution et vieilli naturellement jusqu'a un état sensiblement stable.

T5 : Refroidi apres un processus de mise en forme a température élevée et vieilli artificiellement.
T6 : Mis en solution et vieilli artificiellement.

T7 : Mis en solution et stabilise.

T8 : Mis en solution, écroui a froid et vieilli artificiellement.

T9 : Mis en solution, vieilli artificiellement et écroui a froid.

T10 : Refroidi apres un processus de mise en forme a température éleveée, vieilli artificiellement

et écroui a froid.

Ces deésignations permettent de préciser I'état métallurgique des alliages de magnésium,

influencant leurs propriétés mécaniques et leur comportement en service.[1]

1.4. Les Alliages de magnésium :

Les alliages de magnésium, appréciés pour leur Iégereté, sont utilisés dans I'automobile pour divers
composants (tableaux de bord, etc.). Les alliages courants (Mg-Al-Mn, Mg-Al-Zn) offrent de

bonnes propriétés mais manguent de résistance au fluage a haute température (supérieure a 125°C).

Pour les systemes de transmission (pistons, blocs moteurs, carters), exposés a des températures
élevées (jusqu'a 300°C) et a des charges cycliques, des alliages de magnésium plus résistants au
fluage sont nécessaires. La fonte et lI'aluminium (A380), actuellement utilisés, pourraient étre

remplacés par de nouveaux alliages de magnesium.[1]

Des recherches récentes ont developpé sept catégories d'alliages de magnesium résistants au fluage

e Mg-AI-RE (terres rares)

e Mg-Al-Ca

e Mg-Al-Ca-RE
e Mg-Zn-Al-Ca
e Mg-Al-Sr

e Mg-AIl-Si
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e Mg-RE-Zn
1.4.1. Les Alliages Mg-Al-RE :

Les alliages Mg-Al-RE, enrichis en terres rares (RE) ou mischmétal (plus économique), sont
congus pour améliorer la résistance au fluage, comme illustré par la série AE (AE41, AE42,
AE21).Leur performance est due a la suppression de la phase B-(Mgl7Al12), préjudiciable au
fluage, et a la présence de composés Al-RE (AI11RE3, AI2RE).A 175°C, la décomposition de
AlI11RE3 en AI2RE et la formation de Mg17Al12 réduisent la résistance au fluage.Bien que I'AE42
surpasse I'AZ91 a haute température [5], il reste moins performant que l'alliage Al A380.En bref
Les alliages Mg-Al-RE offrent une meilleure résistance au fluage que les alliages standards, mais

restent moins performants que certains alliages d'aluminium.[1]
1.4.2. Alliages Mg-Al-Ca :

Le calcium (Ca), moins cher que les terres rares, améliore la résistance au fluage des alliages Mg-
Al. La formation de composés Al2Ca et Mg2Ca (rapport Ca/Al > 0,8) augmente la dureté.Les
alliages AX (Mg-Al-Ca) avec 2-6% Al et 0,6-1,0% Ca ont une résistance au fluage comparable a
I'AE42 a 150°C.Le calcium, a environ 1%, peut causer des défauts de fonderie, mais au-dela de
2%, ces problémes diminuent. L'ajout de strontium (Sr) améliore la résistance au fluage.Les alliages
AX et AXJ (Mg-Al-Ca-Sr) ont une meilleure résistance mecanique et au fluage que 'AM50 et
I'AE42.En bref Le calcium offre une alternative économique pour améliorer la résistance au fluage
des alliages Mg-Al, avec des performances supérieures a d'autres alliages, mais nécessite une
gestion précise des niveaux de calcium pour éviter les défauts de fonderie [1]

1.4.3. Les Alliage Mg-Al-Ca-RE :

L'alliage MRI 153, un alliage breveté Mg-Al-Ca-RE développé par Dead Sea Magnésium et
Volkswagen AG, présente des propriétés mécaniques et une résistance a la corrosion superieures a
l'alliage AE42. Cependant, il montre une moindre performance en termes d'allongement a la
traction et de résistance aux chocs. Les propriétés mécaniques et la résistance a la corrosion de
I'alliage MRI 153 sont comparables a celles de I'alliage AZ91D.En bref L'alliage MRI 153 offre

une amélioration des propriétés mécaniques et de la résistance a la corrosion par rapport a 'AE42,
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tout en étant similaire a I'AZ91D, mais avec des compromis en termes d'allongement et de

résistance aux chocs.[1]
1.4.4. Les Alliages Mg-Zn-Al-Ca :

L'ajout de zinc (8%) aux alliages AX a été introduit pour réduire les défauts de fonderie et améliorer
la coulabilité. Les alliages ZAX (Mg-Zn-Al-Ca) présentent une limite d'élasticité, une résistance a
la traction ultime et un allongement a la traction comparables, voire supérieurs, a ceux de I'AZ91D,
a température ambiante et a 150°C.Les alliages ZAX montrent une meilleure résistance au fluage
(extension totale de fluage plus faible) que I'AZ91D. En comparaison avec I'AE42, les ZAX8506
et ZAX8512 présentent des valeurs d'extension totale de fluage inférieures. En bref, L'ajout de zinc
améliore la coulabilité des alliages Mg-Al-Ca. Les alliages ZAX offrent des performances

mécaniques et une résistance au fluage supérieures a I'AZ91D et a 'AE42[1]
1.4.5. Les Alliages Mg-Al-Sr :

Les alliages Mg-Al-Sr ont été développés pour remplacer les terres rares (RE) dans les alliages de
magnésium. Les alliages AJ51x (Mg-5AI-1.2Sr) et AJ52x (Mg-5AI-1.8Sr) montrent des propriétés
de traction améliorées a 150°C et 175°C par rapport a I'AE42. lls présentent également une
meilleure résistance a la corrosion et au fluage que I'AE42.Le rapport Sr/Al influence la
microstructure. Pour Sr/Al < 0.3, seule la phase intermétallique Al4Sr est présente. Pour des
rapports plus éleveés, une phase ternaire Mg-Al-Sr apparait. L'absence de Mg17AlI12 et la présence
d'Al4Sr contribuent a leur résistance au fluage supérieure. En bref , Les alliages Mg-Al-Sr offrent
une alternative efficace aux terres rares avec une résistance améliorée a la traction, a la corrosion

et au fluage [1]
1.4.6. Alliages Mg-Al-Si :

L'ajout de silicium (Si) forme le composé intermétalliqgue Mg2Si, qui améliore les propriétés grace
a son point de fusion éleve, sa durete, sa faible densité et son faible coefficient de dilatation
thermique.L'alliage AS41 (Mg-4AlI-1Si) présente une meilleure résistance au fluage que I'AZ91D,
mais reste inférieure a l'alliage d'aluminium A380. L'alliage AS21 (Mg-2AlI-1Si) a une résistance

a la corrosion inférieure a I'AS41 et a I'AZ91D, due a sa faible teneur en aluminium. Les alliages
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Mg-Al-Si, renforcés par Mg2Si, améliorent également la résistance au fluage, mais leur résistance

a la corrosion dépend de la teneur en aluminium[1]
1.4.7. Alliages Mg-RE-Zn:

Magnésium Elektron Ltd (MEL) a développé un alliage de magnésium sans aluminium, le MEZ
(Mg-2.5RE-0.35Zn-0.3Mn). Des études ont montré que l'alliage MEZ présente une limite
d'élasticité et un allongement a la traction inférieure a ceux de l'alliage AE42.Cependant, l'alliage
MEZ offre une résistance au fluage nettement supérieur a celle de I'alliage AE42, attribuée a une
stabilité microstructurale améliorée aux joints de grains. En bref : L'alliage MEZ (Mg-RE-Zn)
sacrifie les propriétés mécaniques (limite d'élasticité, allongement) pour une résistance au fluage

améliorée par rapport a I'AE42, grace a sa microstructure stable. [1]

1.5. L alliage AZ31 :

L'alliage de magnésium AZ31, contenant environ 3% d'aluminium et 1% de zinc, est utilisé pour
les pieces forgées, les barres extrudées, les profilés structuraux, les tdles et les plaques. L’alliage
de magnésium AZ31B est disponible sous différentes formes telles que plaque, feuille et barre.
C’est une alternative aux alliages d’aluminium car il a un rapport résistance/poids élevé. Il est
largement disponible par rapport aux autres grades de magnésium. La fiche technique suivante

donne un apercu de I’alliage de magnésium AZ31B.[1]
1.5.1. La Composition chimique de I'alliage de magnésium AZ31B :

Tableau 1.4 : la composition chimique de I'alliage de magnésium AZ31B

Elément Teneur(%)
Magnésium (Mg) 97
Aluminium (Al) 2.50 - 3.50
Zinc (Zn) 0.60 - 1.40
Manganese (Mn) 0.20
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Silicium (Si) 0.10
Cuivre (Cu) 0.050
Calcium (Ca) 0.040
Fer (Fe) 0.0050
Nickel (Ni) 0.0050

1.5.2. L’Effets des éléments d'alliage sur le magnésium :
Les éléments d'alliage modifient considérablement les propriétés du magnésium, influencgant la

résistance, la corrosion, la ductilité et la coulabilité. Une sélection appropriée est cruciale pour

obtenir les performances souhaitées [1] :

e Aluminium (Al) : Améliore la dureté, la résistance et la coulabilité. Au-dela de 6% en
poids, l'alliage peut étre traité thermiquement.

o Béryllium (Be) : En petites quantités (<30 ppm), réduit I'oxydation en fusion lors du
coulage, de la fusion et du soudage. Peut entrainer un grossissement des grains.

o Calcium (Ca) : Affine les grains, améliore la résistance au fluage, la résistance a la
corrosion et les propriétés thermiques et mécaniques. Réduit I'oxydation en fusion et lors
du traitement thermique. Améliore la roulabilité des toles, mais au-dela de 0,3% en poids,
augmente le risque de fissures lors du soudage.

e Cérium (Ce) : Améliore significativement I'allongement (0,2% Ce). Modifie la texture des
barres. Extrudées, favorisant la déformation plastique. Réduit la limite d'élasticité et
augmente la vitesse d'écrouissage

e Cuivre (Cu) : Faible solubilite solide. Augmente la résistance a température ambiante et
élevee, mais réduit la ductilité et la résistance a la corrosion.

o Fer (Fe) : Nuisible, méme en petites quantites, réduit la résistance a la corrosion. La limite
supérieure est de 0,005%.

e Lithium (Li) : Solubilité solide élevee. Réduit la densité, la résistance et augmente la

ductilité.
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o Manganése (Mn) : Améliore la résistance a la corrosion en eau salée des alliages Mg-Al

et Mg-Al-Zn. Faible solubilite, généralement utilisé avec d'autres éléments comme

I'aluminium.

e Molybdene (Mo) : N'interagit pas avec le magnésium. Augmente la dureté, le module
d'élasticité et la ductilité, mais réduit Iégérement la résistance.
« Nickel (Ni) : Faible solubilité solide. Forme des intermétalliques Mg2Ni. Augmente la

résistance a température ambiante, mais réduit la ductilité et la résistance a la corrosion,

méme en petites quantites.

1.5.3. Les Propriétés Mécaniques :

Tableau 1.5 : les propriétés mécaniques de l'alliage de magnésium AZ31B.

Propriétés Meétrique (Unité)
Résistance a la traction 260 MPa

Limite d'élasticité (allongement 0.200%) 200 MPa
Limite d'élasticité en compression (a 0.2% de décalage 97 MPa
Résistance de palier ultime 385 MPa
Limite d'élasticité de palier 230 MPa
Résistance au cisaillement 130 MPa
Module de cisaillement 17 GPa
Module d'élasticité 44.8GPa
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1.5.4. Propriétés Thermiques :

Tableau 1.6 : les propriétés Thermique de l'alliage de magnésium AZ31B.

Propriétés Métrique (Unité)
Coefficient de dilatation thermique (0-100°C 26 pm/m°C
/ 32-212°F
Conductivité thermique 96 W/Mk

1.6. Les applications des alliages de magnésium :

Applications du magnésium dans l'industrie automobile : L'utilisation du magnésium dans

I'automobile remonte aux années 1920 avec les voitures de course, mais c'est dans les années 1930,
avec la Volkswagen Beetle, que son application commerciale s'est développée. Aujourd'hui, les
pressions environnementales et les réglementations favorisent I'utilisation du magnésium pour
alléger les véhicules et améliorer leur efficacité énergétiqgue. De nombreux constructeurs
automobiles de renom, tels qu'Audi, Volkswagen, Mercedes-Benz, Toyota, Ford, BSMW, Jaguar,

Fiat, Hyundai et Kia, integrent des piéces en magnésium dans leurs véhicules.[1]

Exemples d*applications :
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Figure 1.2 : Composants automobiles en magnésium : (a) noyau de volant

en magnésium pour Toyota Camry pesant (b) support de siege pour les
modeles Jaguar et Fiat, (c) carter de transfert arriere en AZ91D

| -

s > Lo

Figure 1.3 : Voiture NUS-FSAE utilisant un alliage de Mg
dans I'assemblage de roue.[14]

Figure 1-3 : Voiture NUS-FSAE utilisant un alliage de Mg dans I'assemblage de roue.[14]

Applications aérospatiales du magnésium :

Dans l'industrie aérospatiale, la réduction du poids est un objectif crucial en raison de la nécessité
de diminuer les émissions et d'améliorer I'efficacité énergétique. L'allegement des aéronefs permet
30



Chapitre | : LE MAGNESIUM ET SES ALLIAGES

des économies de carburant, réduisant ainsi les colts opérationnels.[1]

Bien que d'autres matériaux comme I'aluminium, les stratifiés fibre-métal et les plastiques
structuraux a faible densité aient été explorés, ils présentent des limitations. L'aluminium a atteint
ses limites en termes de développement, les stratifiés fibre-métal sont colteux et les plastiques ont

une faible résistance aux chocs et aux températures extrémes.

Le magnésium s'impose donc comme une alternative intéressante en raison de sa légereté et de ses

propriétés spécifiques.

31



Chapitre | : LE MAGNESIUM ET SES ALLIAGES

« Magnésium en médecine :

Le magnésium a suscité un intérét croissant en tant que biomatériau pour les implants
orthopédiques en raison de ses propriétés uniques. Bien qu'il ait été envisagé des la premiéere moitié
du 20e siécle, sa faible résistance a la corrosion a initialement limité son utilisation, car la
dégradation rapide du magnésium dans le corps humain entraine une libération excessive

d'’hydrogéne, ce qui peut provoquer des complications.[1]

«» Applications sportives du magnésium :

Dans l'industrie du sport, les équipements doivent répondre aux attentes croissantes des sportifs.
Les alliages et composites de magnésium, grace a leur excellent rapport résistance/poids et leur

aptitude a former des formes complexes, sont utilisés dans divers equipements. [1]

Figuuré 1.4: équibeinenis éportifs en magnésium
o Applications électroniques du magnésium :

L'industrie électronique recherche des appareils personnels et portables, nécessitant des
composants légers et durables. Le magnésium répond a ces exigences, offrant une légéreté
comparable au plastique, mais avec une résistance, une dissipation thermique et un blindage

électromagnétique/radiofréquence supérieurs. [1]
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1.1 Introduction :

Le traitement par friction-malaxage (FSP) est une technique de surface relativement récente. La

technologie qui peut étre appliquée & de nombreux métaux, y compris I'aluminium, le magnésium,
le fer, Cuivre, titane et alliages a base de nickel . Lorsqu'il est appliqué aux métaux coulés, FSP
peut eliminer les defauts de coulée tels que la porosité, et améliorer les propriétés mécaniques de
leurs surfaces. FSP est une adaptation de Friction Stir Welding (FSW), un assemblage a I'état solide
procédé inventé par Wayne Thomas au Welding Institute UK (TWI) en 1991 . FSP, ainsi que FSW,

ne fait pas fondre le métal qui est traité, et c'est un processus a I'état solide.
FSP utilise un outil cylindrique non-consommable avec une broche concentrique a une extrémité.

L'outil est tourné et pressé dans une surface matérielle et une combinaison de frottement et
adiabatique le chauffage adoucit le matériau, tout en I'exposant simultanément a une action
d'agitation, entrainant un mélange homogene et des structures de grains affinées. Le volume du
matériau traité de cette maniére a des propriétés améliorées, telles qu'une résistance accrue, ductilité
et résistance a la corrosion., FSP est actuellement a I'étude pour de nombreuses applications

spécifiques d'ingenierie de surface.

P t Force ey e
axiale Vitesse

Figure 11.1 : illustration du procédé de soudage par Friction Malaxage
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11.2. Principe de procéde FSP :

Pour le traitement d'une téle par friction, un outil cylindrique spécialement congu qui est utilisé
lors de la rotation est plongée dans la zone sélectionnée. L'outil est constitu¢ d’un pion de petit
diamétre avec un plus grand diametre concentrique appelé I'épaulement. Lorsque I'outil est plongé
dans la tole, la friction entre la téle et I'épaulement chauffe rapidement et adoucit le métal malaxé,

permettant au mouvement transversal de I'outil a travers le matériau. La longueur du pion permet
de contrbler la profondeur de pénétration qu’on veut traiter. Le schéma du FSP est illustré a la

Figure 11.2.

ROTATION DIFECTION

PIN-SHOULDER ASSEMBLY

UNPROCESSED SHEET

PROCESSED ZONE

TRANSLATION DIRECTICN 0¥

Figure 11.2 : schéma de procédé FSP
Pendant le FSP, la zone a traiter et I'outil sont déplacés I'un par rapport a I'autre que I'outil traverse,
avec des passes qui se chevauchent, jusqu'a ce que toute la zone sélectionnée soit traitée, la taille
de grain désirée lors de ce procéde est fine. La zone traitée se refroidit aprés passage de I'outil, ce
qui génere une microstructure équiaxaille a grains fins, recristallisée dynamiquement. L’opération
de soudage par friction-malaxage se divise en 4 phases distinctes, illustrées dans la Figure 11.3.
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Figure 11. 3 : schéma de principe du soudage par Friction Malaxage

Force axiale
Phase de plongée

Phase d'attente
Phase d 'avance
Phase de retrait

Couple

006 O

Temps

Figure 11.4 : Variations de la force axiale et du couple durant les phases de soudage
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Figure 11.4 montre les variations de la force axiale et du couple appliqué sur I’outil au cours de
ces phases en fonction de temps. Les valeurs précises de la force et du couple dépendent de la

géométrie de I’outil, de celle du joint a souder, des alliages et des parameétres de soudage
La phase de plongée (Plunge phase) ;

A. La phase de stabilisation (Dwell phase) ;

B. La phase d’avance (Welding phase);

C. La phase de retrait (Retracting phase).

Lors de la plongée (A), I’outil est préalablement mis en rotation. L’outil est ensuite abaissé au
niveau des composants a souder et lentement introduit dans la matiére. La rotation de I’outil permet
de générer la chaleur nécessaire au ramollissement du matériau facilitant ainsi son insertion. L’outil
est abaissé jusqu’a ce que son épaulement soit lui aussi en contact avec la face supérieure des
plaques. Une force verticale vers le bas, appelée force axiale, est appliquée afin d’aider a contenir
le matériau et d’augmenter 1’énergie de friction produite par 1’épaulement. A la phase de
stabilisation (B), I’outil est maintenu en position quelques secondes permettant ainsi de chauffer et
de ramollir la matiere qui ’entourent. Lorsque la matiére entourant 1’outil est suffisamment
échauffée, 1’outil peut entreprendre la phase d’avance (C). Un mouvement constant de translation
le long du joint est imposé a I’outil forgant la matiere plastifiée a se déplacer autour de 1’outil puis
poussé a I’arriere de 1’outil formant ainsi le joint soudé. Figure 2-2 illustre cette étape du processus.
Une fois la soudure complétée, I’avance est arrétée et ’outil est retiré de la matiere (D). Le retrait
de I’outil laisse normalement un trou a 5 sa position de retrait. L’ajout d’appendices au bout de la
soudure est une méthode souvent employée pour effectuer le retrait de I’outil a 1’extérieure des

composants soudés pour éliminer la présence du trou de sortie a un endroit critique .
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st ot
" e

EPAULEMENT

Figure 11.5: Schémas du mouvement de I’outil

Une distinction est généralement faite entre le co6té avancant (Advancing Side ou AS en anglais) et
le c6té reculant (Retreating Side ou RS en anglais) en raison de la différence de mouvement relatif
entre I’outil et la piéce soudée de chaque c6té du joint (Mishra & Ma, 2005). Le c6té avangant (AS)
est le coté ou le mouvement de rotation de I’outil est dans la méme direction que I’avance de
soudage (c6té gauche sur la Figure 2-1 et Figure 2-2). La matiére y est donc poussée a I’avant de
I’outil. Le coté reculant (RS) est le coté ou le mouvement de rotation de I’outil est dans le sens
contraire a la direction de soudage. La matiere y est donc tirée vers I’arriére de 1’outil. 34 Lors du
soudage, la matiére est donc d’abord poussée devant 1’outil par le c6té avangant, puis tiré de I’autre
c6té de I’outil par le c6té reculant et finalement forcée derriere 1’outil de fagon similaire au procédé
d’extrusion (R. Fonda et al., 2013). Le soudage FSW est d’ailleurs souvent compar¢ au procédé
d’extrusion en raison de leurs similarités physiques et métallurgiques.

11.3. Parametres du procédé FSP :

Le traitement d'agitation par friction malaxage (FSP) utilise les mémes principes et paramétres de
procede FSW (soudage par friction-malaxage) . Plusieurs paramétres influencent le mouvement de
la matiere et les caractéristiques microstructurales et mécaniques de la zone traité. Les parametres
les plus déterminants sont les vitesses de rotation et d'avance de I'outil. Mais aussi I'outil lui méme,
sa geométrie, le matériau dont il est congu et sa dureté. On note également d'autres parametres
comme la force appliqué sur l'outil, I'angle d'inclinaison de l'outil ou encore la profondeur de

plongée de I'outil dans le matériau a traiter.
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11.3.1. Géométrie de I'outil :

L'outil assure deux fonctions principales. Tout d'abord, il produit un frottement contre la piece
provoquant ainsi une concentration de la chaleur qui va ramollir le matériau, et il permet le

mouvement de la matiére du c6té avancant de la zone traité vers le coté reculant.

Le pion plonge dans le matériau jusqu'a ce que I'épaulement touche la piece. La longueur du pion
détermine la profondeur de plongée. Le frottement de I'épaulement sur la piece provoque le taux
de chaleur le plus élevé. Le design de l'outil joue un rdle important dans l'uniformité de la
microstructure et ainsi les propriétés mécaniques de la zone traité. Les pions filetés et les
épaulements concaves sont les plus utilisés car ils permettent de mieux malaxer la matiere et

d'éviter le débordement et les bavures.

Epaulement

Pion

Figure 11.6 : Forme générale d’un outil.

Il existe différentes géométries de pion (cylindrique, conique, fileté) dont les principales

caractéristiques sont représentées a la Figure 11.7.
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Rindeis hart ™ Flared ckow™ ™
Tool Cylindrical | Whorl triflue™ A-skew Re-stir
Schematics - -
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5 ;
Tool pin shape Cylindrical | Tapered Threaded, | Tri-flule with | Inclined Tapered with
with threads | with threads | tapered with | flute ends cylindrical | threads
three flutes | Nared ot with threads

Figure 1.7 : Présentation des défférentes géométrie possible d’outils

Corps de
I"ounl

Epaulement

Pion

Geéomeétries d’épaulement possibles
(face en contact avec les piéces)

Spirales améliorant la fiiction

Géomeétries de pion possibles

Gylindrique ou Conigue
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Avec Profil Variable

A
S

I1.3.2. L’angle entre ’outil et la piéce :
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La rotation de I’outil pousse le métal vers la surface du la zone traité. Une inclinaison de 1’outil
entre 2 et 4 degrés est nécessaire pour maintenir une quantité de métal suffisante dans la cavité de
I’épaulement et pour permettre a I’arriére de I’outil de maintenir la compression nécessaire pour

assurer la consolidation de la zone d’agitation (figure 11.4), Mishra et al.

Figure 11.9 : ’angle d’inclinaison de 1’outil

11.3.3. Vitesse de rotation :

Dans le procédé FSW/FSP, le malaxage de la matiére est assuré par le mouvement combiné de
rotation de I’outil et de sa vitesse d’avance, de méme pour la génération de la quantité de chaleur
entrante. Il est donc important dans une opération de traitement par friction malaxage de bien
choisir la vitesse de rotation de 1’outil. Cette vitesse peut prendre des valeurs dans un large
intervalle, et dépend de plusieurs critéres principalement la nuance des matériaux a souder.
Genéralement la variation des vitesses de rotation de 1’outil est imposee par les caractéristiques de
la machine. Parmi les travaux qui montrent que la vitesse de rotation est une variable significative
dans le processus de soudage par friction malaxage, on trouve ceux de K. Elangovan et al .lls
expliquent qu’une augmentation de la vitesse de rotation provoque des températures plus €levées
au sein du joint de soudure donc un refroidissement plus lent. D’une part, une vitesse de rotation

tres élevée provoque un exces de formation de bourrelets de matiéres. D’autre part, une vitesse de

23



Chapitre Il : Le Traitement par friction malaxage (FSP) Composite Métal-Céramique

rotation moins rapide provoque une faible agitation de matiere.lls ont conclu qu’une vitesse de

rotation optimale méne a une microstructure plus fine et une dureté plus élevée.

Une autre étude importante de Y.G. Kim et al prouve qu’une vitesse de rotation tres rapide associee
a une force axiale importante et une lente vitesse de soudure provoque un exces de bavures. Ainsi,
une vitesse de rotation lente provoque des cavités. Leurs travaux ont illustré que ce dernier type de
défaut peut étre observé lors d’une agitation anormale (vitesses de rotation). Une tentative a été
effectuée par V. Balasubramanian pour établir une relation empirique entre la vitesse de rotation

de I’outil et les propriétés mécaniques des structures soudées par FSW.

11.3.4. Vitesse d’avance :

Dans la littérature plusieurs recherches ont été 1’objet de l’influence de la vitesse sur les
caractéristiques mécaniques des joints obtenus par friction malaxage. La vitesse optimale est
limitée et elle est généralement liée a la vitesse de rotation de 1’outil. La direction d’avance de
I’outil ou celle de la table et le sens de rotation de I’outil définissent deux zones dans la piéce a
utiliser. La zone ou la vitesse d’avance de 1’outil a le méme sens que la vitesse de rotation est
appelée la zone d’attaque (dancing zone), dans le cas contraire, on 1’appel zone retraitée (recréation
zone) (figure 11). En effet, une vitesse de élevée risque de produire des macro-pores et des défauts
sous forme de tunnel. Afin d'étudier le rapport entre la vitesse de soudure et les défauts dans un
joint obtenu par FSW, H. Zhang et al , ont effectué des soudures sur un alliage de magnésium
AZ31.

Les résultats expérimentaux ont prouve que avec une vitesse de rotation constante égale a 1000
tr/min, les vides commencent a se produire a partir de la vitesse 200mm/min. lls se rapprochent de
la zone d’attaque et de la partie supérieure du joint au fur et a mesure que la vitesse de soudage
augmente. Ces défauts peuvent étre attenus avec un effort de forgeage optimal. H. Zhang et al.
Présentent un modele analytique qui permet de choisir les parametres du FSW pour avoir une

meilleure qualité du joint dessoudure.
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Figure 11.10 : Présence des macro-pores dans les cordons FSW d’un alliage de magnésium
AZ31 obtenus par une vitesse de soudage de 250mm /min (e), 300 (f), 400 (g), et 600
mm/min(h), avec la méme vitesse de rotation et le méme effort de forgeage.

11.3.5. Les différentes zones d'une piece traitée par le procédé FSP :

La microstructure est caractérisée par trois zones distinctes: Le noyau de la soudure (appelé
"Nugget" en anglais), la zone affectée thermo-mécaniquement (TAMZ : Thermo Mechanically
Affected Zone) et la zone affectée thermiquement (HAZ : Heat Affected Zone).
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Coté reculant Coté avancant

Figure 11.10 : Microstructure des différentes zones dans un joint pendant le FSP.

< Meétal de Base (MB) :

Au-dela de la ZAT, I’¢lévation de la température est insuffisante pour engendrer une quelconque

transformation structurale.
< Zone Affectée Thermiquement (ZAT) :

zone adjacente a la zone fondue sur une largeur plus ou moins étendue qui a été soumise a
I’¢élévation de température sans étre portée a la fusion. Le chauffage, la composition chimique et la
vitesse de refroidissement de cette zone génerent des modifications plus ou moins importantes de

la structure
< Zone Noyau (ZN) :

Suite a [9opération de friction/malaxage, la matiere subit une tres grande déformation plastique et
une trés importante élévation de température sans atteindre la fusion, c9est la région de
recristallisation compléete (fully recrystallized area) et c’est aussi la zone occupée précédemment

par le pion d9outil FSW au cours de son mouvement.
< Zone Affectée Thermo-Mécaniquement (ZATM) :

Cette zone encadre la zone noyau ou le matériau subit une déformation plastique liée aux
mouvements de la matiére combinés a 19¢lévation de température. Dans le cas de I’aluminium, il
est possible d’obtenir des déformations plastiques significatives sans recristallisation. La

microstructure et les propriétés dans cette zone sont aussi changée
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I11.1. Introduction :

Les phases MAX représentent une famille de matériaux céramiques ternaires lamellaires qui
suscitent un intérét croissant dans le domaine de la science des matériaux. Leur structure unique,
combinant des éléments de transition (M), des éléments du groupe A (A) et du carbone ou de I'azote
(X), leur confére des propriétés remarquables qui les distinguent des céramiques traditionnelles.

I11.2. Historique général :

Dans les années 1960, le groupe de Hans Nowotny a découvert plus de 30 nouvelles phases de
carbures et nitrures, dénommées phases H (ou phases de Héagg). En dépit de cette réalisation
impressionnante, ces phases sont restées complétement inexplorées jusque dans les années 1990,
période au cours de laquelle Barsoum et El-Raghy [I-8] a I’Université de Drexel (Philadelphie,
USA) ont réussi a synthétiser sous forme massive un matériau monophasé de composition Ti3SiC2.
Les travaux préliminaires qu’ils réaliserent démontrerent que ce matériau posséde une combinaison
unique de propriétés : il allie de trés bonnes propriétés typiques d’un matériau métallique a celles
des matériaux céramiques. Ainsi, comme les métaux, ils présentent des conductivités électriques
et thermiques élevées et sont usinables a température ambiante avec des outils traditionnels. lls
sont par ailleurs extrémement résistants a 1’oxydation, possédant une densité faible et une forte
rigidité tout comme les céramiques. Plus tard la méme équipe a découvert la phase Ti4AIN3 [I-9].
Il a été clairement montré que cette phase partage la méme structure de base que la phase Ti3SiC2,
qu’elle posséde des propriétés similaires. Plus généralement, il a ét¢ démontré que c’est un trés
grand nombre de phases possédant des compositions chimiques différentes qui possedent le méme
type de propriétés. Ces différentes découvertes ont conduit a I’introduction d’une nouvelle
nomenclature pour ces matériaux desormais appelés les phases Mn+1AXn (n=1, 2, ou 3) ou phases
MAX ou M est un métal de transition, A est un élément du groupe A et X est C (et/ou) N. Depuis,
de nombreuses autres phases MAX a été synthétisées et ont révélé des propriétés trés inhabituelles
entrainant de nombreuses études plus fondamentales. Ces propriétes etonnantes proviennent de la
structure en couches (matériaux nanolamellaires) des phases MAX et de la combinaison des
liaisons M-X (métallique iono-covalente) qui sont généralement fortes comparativement aux
liaisons M-A. Ces propriétés remarquables en font des matériaux a fort potentiel applicatif méme

si a I’heure actuelle leurs applications restent encore limitées (élements de chauffage, contacts
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électriques, etc.). . De nos jours, nous connaissons environ prés de 70 phases MAX qui ont été
synthétisées généralement sous forme massive par des techniques de métallurgie des poudres mais
également, dans de nombreux cas, sous formes de couches minces. Ces phases MAX connues sont

souvent triées en fonction de la stoechiométrie (211, 312, et 413 correspondants respectivement a

Chapitre 111 : Les phases MAX et Les phases MAB

n=1, 2 et 3) et de la configuration de valence des électrons des éléments M et A .
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111.3. Structure cristalline des Phases MAX :

Les phases Mn+1AXn sont des phases lamellaires, avec un réseau cristallin hexagonal figurant
dans un groupe d’espace P63/mmc. La figure 1.1 a montré les trois structures possibles des phases
MAX ou n=1, 2, ou 3. Les atomes de 1’élément M (en rouge) forment des octaédres de groupement
M6X, ou un atome X se situe au milieu. Ses groupements sont séparés par une couche
monoatomique des atomes de I’¢lément A. L’empilement des couches atomiques des phases MAX

est bien plus clair dans la figure 1.1 b, ou on peut bien définir le nombre n qui constitue leur formule

chimique.
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111.3.1. Liaisons atomiques :

Les phases MAX représentent les trois types de liaisons atomiques, a savoir : covalente, ionique
et métallique. La différence en matiere de structure cristallographique et la densité des liaisons
atomique, fait la différence en quelques propriétés telles que : la conductivité électrique, rigidité,

dureté, comportement tribologique, ...etc.

» Liaison covalente : est la liaison la plus forte dans la structure cristalline des phases MAX,
elle se manifeste par la liaison entre les atomes M et X.e

> Liaison ionique : dans les céramiques comme le TiC et le TiN, il a été prouvé par Neckel
et al. Qu’on ne peut jamais trouver une céramique a caracteére 100% covalent. Donc il est
clair que les blocs M X constituent aussi des liaisons ioniques. Par-contre il est aussi
supposé que la liaison entre les atomes M-A est a caractére ionique. Les liaisons M-A est
une liaison faible par rapport a la liaison covalente M-X, ce qui donne aux phases MAX
leur propriétés anisotropiques.

> Liaisons métalliques : elle est présente dans les phases MAX entre les atomes M-M, elle

est généralement responsable de la bonne conductivité électrique et thermique des phases
MAX.
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Figure 111.2 : répartition des malles des phase max 211-312-413
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111.3.2. Propriétes caractéristiques des phases MAX :

>

a) Propriétés Mécaniques :

Résistance et ténacité : Malgré leur nature essentiellement céramique, ces matériaux
affichent une bonne ténacité et une capacité notable a absorber I'énergie avant la rupture.
La structure en couches permet de dévier ou d'arréter la propagation des fissures, conférant
ainsi une meilleure résistance aux chocs.

Ductilité : Comparées aux céramiques traditionnelles, les phases MAX montrent une
ductilité supérieure, ce qui est atypique pour des composés comportant une grande partie
ceramique.

Usinabilité : Leur machinabilité remarquable permet d’effectuer des opérations d’usinage
avec des outils standards, facilitant leur mise en ceuvre industrielle.

b) Propriétés Thermiques et Electrique :

Conductivité thermique et électrique : La présence des éléments métalliques leur confere
une bonne conductivité thermique et électrique, ce qui est précieux pour des applications
nécessitant une dissipation efficace de la chaleur ou la conduction électrique.

Stabilité a haute température : Beaucoup de ces phases résistent a des températures élevées
et maintiennent leurs propriétés mécaniques, ce qui les rend intéressantes pour des

environnements extrémes.

Résistance a 1’Oxydation et a la Corrosion : Les phases MAX présentent une bonne
résistance a I'oxydation, notamment grace a leur composition et a leur stabilité structurelle.

Cette résistance leur permet d’étre utilisées dans des environnements corrosifs ou en

I11.4. Les phases MAB :

Les phases MAB sont une nouvelle classe de matériaux ternaires constitués de trois éléments : un

métal de transition (M), un élément du groupe A (souvent un métal post-transitionnel), et du bore

(B). Ces matériaux présentent une structure cristalline unique leur conférant des propriétés

mécaniques et chimiques intéressantes, ce qui les rend prometteurs pour plusieurs applications

industrielles.
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111.4.1. Historique et définitions :

Les phases MAB ont été identifiees pour la premiere fois dans les années 2010, dans le
prolongement des recherches sur les phases MAX (connues pour leur combinaison de propriétés
métalliques et céramiques). Les MAB sont similaires dans leur nature hybride mais remplacent le

carbone ou 1’azote des phases MAX par du bore, ce qui modifie leurs propriétés structurales et

électroniques.

(7 Définition : Un composé MAB est de formule générale M,A,By, OU :

M = métal de transition (comme Cr, Mo, Ti...)
A = élément du groupe I11A ou IVA (Al, Ga, In...)

B = bore

A v

Figure 111.3 : Emplacement des éléments constitutifs des phases MAB dans le tableau Périodique

111.4.2. Les structures des phases MAB :

Les phases MAB cristallisent généralement avec des structures cristallines orthorhombiques qui
dépendent du rapport M : B et du nombre de plans d'atomes d'Al entrelacés. Par souci de concision,
les prototypes MAIB, M2AIB2, M3AIB4, M4AIB6 et M4AIB4 seront désormais appelés
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respectivement types 222, 212, 314 .Toutes les structures sont constituées de blocs M-B, composes
de prismes trigonaux a partage de faces (BM6), séparés par des mono- ou bicouches d'Al. Au centre
des prismes trigonaux BM 6 se trouvent des atomes B, qui sont séparés par des distances
relativement courtes les uns des autres et forment des « chaines » liées de maniére covalente. Ici,
(MB) 2z AXx (MB 2)y (z=1-2; x=1-2;y = 0-2) est la formule chimique généralisée pour
décrire toutes ces structures . Dans la structure de type 212 (groupe d’espace Cmmm ; x =1,y =0,
z = 1), les prismes trigonaux BM6, avec des atomes de B au centre, se connectent sur leurs faces
rectangulaires et triangulaires dans le plan ac pour former des blocs M-B avec une épaisseur de
deux couches de M (voir Figure 1(a)). Ces blocs sont séparés par des monocouches d’aluminium.
Chaque maille unitaire (u.c.) contient deux unités formulares (f.u.). Chaque atome d’aluminium se
trouve directement entre les atomes de B dans les blocs M-B directement en dessous et au-dessus
de lui, formant une chaine B-Al-B le long de 1’axe d’empilement b. Ainsi, tout comme dans les
phases MAX, les blocs M-B adjacents sont jumelés a travers les plans d’aluminium. La séparation
atomique relativement courte entre les atomes de B dans les chaines B-B (paralleles &) correspond
au parameétre de maille a, ou a la a-LP. La structure de type 314 (groupe d'espace Pmmm ; x =1,y
=1,z =1), pour laquelle, a ce jour, Cr3AIB4 est le seul membre représentatif, est montrée dans la
Figure 1(b) et différe de la structure de type 212 en ce que : 1. Les blocs M-B contiennent trois
plans d'atomes M, et la maille unitaire ne contient qu'une seule unité formulaire. 2. La direction
d'empilement des blocs M-B est le long de c. Le ternaire, Cr4AIB6, découvert seulement en 2015,
et le seul représentant du composé de type 416 (Figure 1(c)), cristallise dans le groupe d'espace
Cmmm[35]. Cette structure ressemble aux structures 212 et 314, mais les blocs M-B se composent
de 4 plans d'atomes M. De plus, tout comme dans la structure 212, les blocs M-B s'empilent dans
la direction b et la maille unitaire contient deux unités formulaires. Ensemble, Cr2AlB2, Cr3AIB4
et Cr4AIB6 constituent la série (CrB) 2Al (CrB2) y (y = 1-3) des phases MAB qui sont analogues

a la série des phases MAX apparentées avec la formule Mn+1AXn (n=1).
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Figure 111.4 : les phases MAB a) Type MalB b) M2AIB2

111.4.3. Les Proprietés des phases MAB :

1. Dureté : Les valeurs de la dureté Vickers (Hv) des phases MAB se trouve dans un intervalle
allant De 6 a 22 Gpa . Okada et al. et Ade et Hillebrecht ont les deux montrés Que la phase la plus
dure a ce jour est le WalB, avec une dureté d’environ 19-21 Gpa. Les Auteurs ont aussi mesurés
d’autres phases MAB (Cr2AIB2, Cr3AIB4, Mn2AIB2 et Fe2AIB2) Ils ont montrés que ces phases
ont relativement faible dureté par rapprt au WalB, car ce Dernier possede des liaisons M-M, M-B

et BB trés fortes.

I11.5. L’élaboration des phases MAX et MAB :
111.5.1. Frittage :

111.5.1.1. Le phénoméne de frittage :

Sachant que c’est un processus trés complexe et recouvrant un important domaine d’existence —

peut se définir comme « la maniére de traitement thermique, avec ou sans application de pressions
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Extérieures, au moyen duquel un systéme de particules individuelles ou un corps poreux modifie

quelques-unes de ses propriétés dans le sens Del “‘évolution vers un état de compacité maximale,

c’est a dire vers un état de porosité nulle ». Le frittage permet donc, par 1’utilisation de fours a

haute température, de consolider le matériau apres les étapes de mise en forme et de consolidation

de la pate qui représentent les différents stades d’¢élaboration d’une céramique.

111.5.1.2. Définition de frittage :

Le frittage est un procédé de consolidation thermique d’un matériau sous forme de poudre,

permettant aux particules de se lier sans atteindre leur point de fusion. Cette transformation repose

sur le transfert de matiere entre les grains, réduisant progressivement la porosité et optimisant la

densité du matériau final. Divers paramétres tels que la température, le temps de traitement, la

pression appliquée et la nature chimique du matériau influencent 1’évolution microstructurale au

cours du frittage. Ce processus est crucial dans 1’élaboration des céramiques et des matériaux

composites, garantissant des propriétés mécaniques et fonctionnelles adaptées aux applications

industrielles.

111.5.1.3 Nature de Frittage :

Frittage en phase solide : Le frittage en phase solide est un processus thermique de
densification des poudres, réalisé a une température ou tous les constituants restent a I'état
solide. Ce procedé implique l'application d'une pression ou d'une charge favorisant
I'interconnexion des particules. L'évolution de la microstructure résulte d'un réarrangement
des grains sous l'effet de la minimisation de I'énergie interfaciale. Généralement, les
particules sont assimilées a des spheres pour la modélisation, et I'étude des interactions entre deux
ou trois spheres permet de comprendre les mécanismes fondamentaux du frittage. Ce processus se
déroule en trois étapes successives : initiation des contacts, croissance des zones de liaison et
densification progressive du matériau.

Frittage en phase liquide : Le frittage en phase liquide est un procédé thermique dans
lequel au moins un des constituants passe a 1’¢état liquide et enveloppe les particules solides.
Ce mécanisme favorise la diffusion des atomes, conduisant a une coalescence des grains,

une recristallisation et une réduction progressive de la porosité. Ce procédé est couramment
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utilisé pour la fabrication de céramiques techniques, de métaux et de cermets, ou la phase

vitreuse agit comme un liant structurant a température ambiante.

111.5.1.4. Techniques de frittage :

L’image ci-dessous montre les types de frittage :

| Frittage ]

|

l Frittaga natural J

|

Frittage en
phase solide

*

phase liquide

Frittage en

-

I Frittage sous charge I

l

[

Frittage en
phase solide

LS

Frittage en
phase liquide

Figure 111.5: Type de frittage

> Frittage naturel (frittage sans pression) :

Le procédé de frittage consiste a chauffer une poudre préalablement moulée ou une piece déja
faconnée jusqu'a atteindre la température de consolidation. Bien qu'économique, cette méthode
peut entrainer une porosité résiduelle notable. Pour limiter ce phénomeéne et éviter une croissance
excessive des grains, il est essentiel d'ajuster la composition par des ajouts spécifiques et de
maitriser I’atmosphére de frittage. A I’issue du traitement, la densité obtenue peut excéder 95 % de

la densité théorique du mateériau.
» Frittage sous-charge :

Le frittage sous charge est un procédé utilisé en métallurgie des poudres, ou le matériau est
comprimé de maniere uni axiale dans un moule a haute température. Cette technique permet
d’obtenir des pieces solides sans nécessiter d’ajouts supplémentaires, mais elle présente certaines
limitations, notamment en termes d’homogénéité du matériau, souvent influencée par la présence
de silice. L’usinage des formes complexes requiert des outils spécifiques, tels que les outils
diamantés, rendant le prlocédé particulierement colteux. Les mécanismes du frittage sous charge

reposent sur plusieurs phénomenes physiques, incluant le réarrangement des grains, la diffusion
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atomique au sein du réseau et aux joints des grains, ainsi que la déformation plastique et
I’écoulement visqueux. Toutefois, ce procedé peut restreindre la diversité des formes réalisables et
imposer des contraintes sur le colt de finition des piéces.

a) HIP (Hot Isostatic Pressing) :

Le principe du pressage isostatique a chaud (HIP) repose sur I’application d’une pression sur toute
la surface apparente de 1’échantillon & I’aide d”un gaz (Ar ou O2) sous trés haute pression, pouvant
atteindre 4000 bars. Le chauffage se fait par convection/rayonnement et peut atteindre plus de
2000°C avec un résistor en graphite. L’échantillon peut étre sous forme de poudre ou d’un compact
granulaire et doit étre encapsulé dans une gaine étanche mais déformable (cuivre, acier, silice, etc.)
dans les conditions de température et de pression imposees afin de lui transmettre correctement la
pression. Il est également possible d’utiliser un échantillon pré-fritté afin de terminer sa
densification. Il n’est alors pas nécessaire de I’encapsuler au préalable mais il ne doit pas subsister
de porosité ouverte et interconnectée pour éviter que le gaz ne se propage au cceur de 1I’échantillon.
Dans ce cas, il s’agira d’un traitement appelé post-HIP, trés utilisé dans 1’élaboration de YAG ou
d’autres céramiques transparentes [38]. Le principal avantage de cette technique réside dans la
possibilité de produire des pieces de formes complexes et de tailles uniquement limitées par la
dimension de I’enceinte. Chrétien et al ont obtenu une céramique de YAG:Nd transparente via cette
voie de frittage, précédée d’un traitement de pré-frittage sous vide secondaire [39]. Ce procédé
s’est révélé tres prometteur pour le frittage des sesquioxydes de terres rares réfractaires a utilisation
laser [40] [41] car contrairement au HP, qui nécessite une introduction de 1’échantillon dans une
matrice en graphite, le traitement de post-HIP sur céramiques pré-frittées sont menés dans des
creusets remplis de poudre pouvant agir comme barriere de diffusion. Ainsi, la contamination au
carbone (due au résistor en graphite) et la réduction de 1’échantillon grace a I'utilisation d’un gaz
inerte, peuvent étre limitées. Dans ce cas, il est possible de limiter 1’usage de 1’étape de ré oxydation
post-frittage [42] U
b) HP (Hot Pressing) :

Le HP, pour Hot Pressing (pressage a chaud) consiste a appliquer au moment du frittage une
contrainte uni axiale progressive a 1’aide d’une presse. Dans cette technique de frittage,

I’échantillon pulvérulent ou préalablement mis en forme est placé dans une matrice, la plupart du

temps en graphite, revétu d’une feuille en graphite (Papyex®) afin d’éviter le contact direct entre
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La matrice et I’échantillon. Les pistons qui transféreront la contrainte a 1’échantillon sont également
en graphite. La température est appliquée par convection/rayonnement a 1’aide de résistances
thermiques en graphite. Les essais peuvent étre réalisés sous vide ou bien sous balayage de gaz
neutre (Ar) ou légerement réducteur (N2) La détection de la température peut se faire soit par
thermocouple (a basse température), ou par un pyrometre IR (a température modérée jusqu’a haute
température). Cette technique est relativement peu utilisée pour les céramiques transparentes du
fait de I’environnement graphite omniprésent, diffusant dans le matériau. Le HP peut étre appliqué
en second traitement thermique aprés un premier frittage pour achever la densification du matériau.
Il s’agira alors de post-HP. Sanghera et son équipe obtiennent une céramique pressée a chaud de
Lu203:Yb émettant une puissance en sortie de 2,5 W pour un rendement de 10% [43] ainsi qu’une
seconde issue du méme procédé mais élaborée a partir d’une poudre broyée et d’un ajout de frittage
(LiF) émettant 16 W pour un rendement de 74% . Concernant le YAG, Li et al. Obtiennent une
céramique par post-HP avec une puissance en sortie de 3,6 W et un rendement de 20% [44]. Ces
deux travaux de recherche montrent la possibilité d’obtenir des résultats lasers avec cette voie de
frittage méme si le rendement laser demeure assez faible en comparaison avec les autres méthodes.

c) Frittage sous charge SPS Le Spark Plasma Sintering (ou SPS) :

C’est une technique de frittage dite non conventionnelle. En effet, contrairement aux
techniques décrites précédemment, le chauffage s’effectue tres rapidement avec 1’aide d’un
courant électrique pulsé de trés haute intensité (plus de 10 kA pour certains modeles), lui valant
la dénomination de technique de frittage « flash ». L’application de la contrainte est similaire
au HP puisqu’elle est appliquée uni axialement a ’aide d’une presse hydraulique et peut
atteindre quelques centaines de MPa. La régulation se fait soit par thermocouple pour les
températures faibles et modérées soit par pyrométre IR pour les températures modérées et
hautes. L’atmosphére peut étre neutre (Ar), réductrice (N2) ou un vide primaire (quelques Pa).
Du fait de ce systeme de chauffage particulier, il est possible d’atteindre des rampes de montée
en température de I’ordre de plusieurs centaines de °C par minute. 1l en résulte donc des cycles
de frittage trés courts de moins d’une heure, qui peuvent s’avérer utiles pour les matériaux
réfractaires. Néanmoins, tout comme le HP, I’inconvénient majeur pour les oxydes est la
réduction lors des essais sous vide et surtout la contamination due au carbone, dégradant les
performances lasers. En dépit de ces inconvénients inhérents a I’environnement du procédé,

elle reste la technique de frittage par excellence pour produire des piéces denses en peu de
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temps tout en garantissant le contréle de la taille des grains. Pour les sesquioxydes de terres
rares, des travaux ont été rapportés sur Lu203:Nd en comparant post-SPS et post-HIP. Le post-
SPS permet d’obtenir une émission laser mais bien moindre que les équivalents post HIP
. L’équipe de recherche de Furuse ont fabriqué une céramique Y203:Yb émettant une faible
puissance en sortie (quelques mW pour prés de 20 W en absorbée) .

d) Méthode de sel fondu :

La synthése de poudres céramiques par voie de sels fondus est une méthode bien établie.
Toutefois, pour les composés non oxydés, ce procédé a jusqu’a présent toujours nécessité une

atmosphere inerte, généralement de 1’argon, afin de prévenir toute oxydation du matériau.

Bien que ces techniques soient efficaces, leur colit élevé en limite 1’application a 1’échelle
industrielle. Dans le cadre du procédé MS? (Molten Salt Shielded Synthesis), nous utilisons le
bromure de potassium (KBr) comme milieu réactionnel. Le KBr présente une ductilité notable
a température ambiante, ce qui permet de le compacter a froid a des densités relatives
supérieures a 95 %. Cette propriété est exploitée pour assurer une barriére efficace contre les
gaz, offrant ainsi une protection contre 1’oxydation sans recourir & une atmospheére inerte. Les
travaux de Dash et collaborateurs sur la phase MAX TisSiCz ont démontré, pour la premiére
fois, la possibilité d’obtenir une poudre de phase MAX directement sous atmosphére ambiante,
sans étape de broyage ultérieure. Cette avancée repose sur I’utilisation de la méthode dite de
synthése protégée par sels fondus, ou Molten Salt Shielded Synthesis (MS3).Ying Wang et al.
Ont mis au point un procédé de synthése rapide du composé CrAlB: a partir de poudres
élémentaires de chrome, d’aluminium et de bore. Leur étude a porté sur I’influence de plusieurs
parameétres, notamment le rapport molaire Cr/Al/B des précurseurs, la température de synthese,
la durée du traitement thermique ainsi que le rapport massique entre le sel fondu et les poudres
précurseurs, sur la formation du composé cible. Les auteurs ont montré que la température
constitue un facteur déterminant dans 1’obtention de la phase Cr.AlB2. Une synthese efficace
a ¢été réalisée a partir de précurseurs selon la stoechiométrie 2Cr/2A1/2B, en présence d’un
mélange de sels fondus NaCI-KCl avec un rapport massique de 1:1, a une température de 1100
°C pendant 30 minutes. Le produit obtenu est une poudre de CrAlB: bien cristallisée,
présentant une structure nano laminée avec une morphologie en grains plats (en forme de

plaque). L’ajout de sel fondu au melange réactionnel permet également une réduction
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significative de lataille des particules. Par ailleurs, Maharshi Dey et al.ont rapporté la synthéese
des phases Fe:AlB2, Mn2AlIB: et MoAIB en utilisant une méthode de synthése protégée par
sels fondus, désignée sous 1I’acronyme MMSS3 (Modified Molten Salt Shielded Synthesis). Ce
procédé se distingue par 1’absence d’utilisation de gaz inerte et par ’emploi de températures
moderées, ce qui en fait une approche durable et économiquement avantageuse pour la

production de céramiques ternaires non oxydeées.
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Figure 111.6 : Schéma explicatif de la méthode suivis par Dash et al

111.6. Les matériaux composites :

111.6.1. Définition d’un matériaux composites :

Un composite est 1’assemblage de deux ou plusieurs matériaux non miscibles de natures
différentes, et dont les qualités se complétent afin d’obtenir un matériau hétérogene et fortement
anisotrope dont les performances sont supeérieures a celles de ses constituants de base, ou mieux
encore, par effets de synergie. Les matériaux composites ne sont pas alliés, mais associés Un
matériau composite nécessite 1’association intime d’au moins deux composants : le renfort et la
matrice, qui doivent étre compatibles entre eux et se solidariser (Figure 1.1) ; ce qui introduit la
notion d’un agent de liaison, I’interface assure la compatibilité renfort matrice, transmet les

contraintes d’un constituant a I’autresans déplacement relatif.
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matnce

Figure 111.7 : Schéma d’un composite

111.6.2. Classification des matériaux composites :
Il existe aujourd'hui un grand nombre de matériaux composites que I'on classe généralement en

trois familles en fonction de la nature de la matrice :
a)Composites a matrice organique (CMO) :

Elles sont obtenues a partir de polymeres thermoplastiques ou thermodurcissables. Dans le cas des
résines thermodurcissables, la mise en forme est effectuée impérativement avant I'étape de
polymeérisation au cours de laquelle le matériau devient, de facon irréversible, rigide ; les produits
couramment utilisés sont a base de résines polyester insaturé, époxyde ou phénolique. Pour les
résines thermoplastiques, la plasticité nécessaire a la mise en forme est obtenue a volonté par
simple chauffage de la matrice, le matériau reprenant sa rigidité lors du refroidissement. Cette
particularité permet leur emploi pour des applications en trés grande série (pieces d'automobile) ;
outre la cadence plus élevée de fabrication, une opération de recyclage de piéces peut aussi étre

envisagée
b) Composites a matrice céramique (CMC) :

Les composites a matrice céramique (CMC) sont actuellement développés pour diverses
applications & haute température, y compris les turbines a gaz. Ces dernieres années sont apparues
les disques en céramique, qui ont des capacités thermiques élevées, une bonne résistance
mécanique a haute température et des taux d'usures moins élevés que la fonte grise. Leur utilisation
reste cependant limitée en raison de leur fragilité et leur faible résistance a la rupture et les
difficultés dans la fabrication des pieces de formes complexes. Des conceptions avec des

revétements céramiques semblent plus réalistes . Les CMC sont généralement classés en
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deux catégories de matériaux, I"une a base d'oxyde et |I"autre sans oxyde. Les CMC a base d'oxyde
sont constituées de fibres d'oxydes et une matrice d'oxyde tels que AlI203 / Al203. Les CMC sans
base d’oxydes peuvent étre constitués de fibres de carbone avec une matrice en carbone (C / C),
de fibres de carbone avec une matrice de carbure de silicium (C/ SiC) et aussi de fibres de carbure
de silicium avec une matrice de carbure de silicium (SiC / SiC). Les composites CMC sont

fabriqués par plusieurs procédés. L architecture des fibres varie d 'un matériau a 1 autre

¢) Composites a matrice métallique (CMM) : Comme leur nom I’indique, ces composites sont
constitués d’une matrice en alliage métallique et d’un renfort en particules. Leur conception vise
a combiner une bonne ténacité de la matrice en alliage métallique avec une résistance mécanique
élevée des particules, offrant ainsi des propriétés isotropes, contrairement aux composites a fibres.

Ces matériaux se distinguent par :
e La disponibilité d’une gamme de renfort a des couts compétitifs,

e Le progres enregistré dans le developpement des procédés de fabrication de ces composites ayant

des microstructures et des propriétés reproductibles.

On essaie actuellement des disques composites ou la partie utile en fonte est soutenue par un
substrat d'aluminium plus léger. Le renfort est généralement constitué de particules de carbure de
silicone SiC. Les composites a matrice aluminium (Al MMC) ont des rapports module de
Young/densité largement supérieurs & ceux des aciers ou des alliages de titane, et leur module
d’¢élasticité des composites AI-MMC dépend de la fraction volumique du renfort. Pour ce genre de
matériau, les problémes de dilatation différentielle ne sont pas encore résolus [4]. En général, les
composites a matrice métallique se composent d’au moins deux composants : une matrice
métallique, souvent une saliques (alliage), et un renfort qui peut étre un composé intermétallique,
un oxyde, un carbure ou un nitrure. Dans la production, la matrice et le renfort sont mélangés pour
former un matériau homogeéne a partir d’un alliage a deux phases ou plus, ou la phase secondaire

se forme sous forme de particules ou de réactions eutectiques ou eutectoides. .
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111.6.3. Types de composites a matrice métallique :

Tous les CMM ont un métal ou un alliage métallique comme matrice. Le renfort peut étre
métallique ou céramique. Dans un cas inhabituel, le renfort se présente sous la forme d’un PMC
renforcé de fibres (une feuille d’époxy renforcé de fibres de verre ou d’époxy renforcé de fibres

d’aramide). Il existe quatre types de CMM :

e CMM renforcés de particules : Ces composites integrent des particules généralement
céramiques, telles que le carbure de silicium (SiC) ou I'alumine, dispersées dans la matrice

métallique. Cette configuration améliore des propriétés comme la résistance a l'usure et la dureté.

e CMM a fibres courtes ou a moustaches renforcées : Dans cette catégorie, des fibres courtes ou
des moustaches (cristaux en forme d'aiguilles) sont incorporées a la matrice. Ces renforts,

souvent en céramique, augmentent la résistance mécanique et la rigidité du composite.

e CMM continus renforcés de fibres ou de feuilles : Ces composites utilisent des fibres longues
et continues, ou des feuilles, pour renforcer la matrice métallique. Cette structure confére au

matériau une anisotropie marquée, offrant une résistance élevée dans la direction des fibres.

e CMM stratifiés ou stratifiés : Egalement appelés composites laminés, ils sont constitués de
couches alternées de matériaux différents, combinant les avantages de chaque composant pour

obtenir des propriétés mécaniques spécifiques.
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IV. Préparation des Phase MAX / MAB : Fe:AlB:, Cr:AIC, Cr:AlB:, TisSiC:) :
IV.1. Introduction :

Dans ce chapitre , on a regroupe les différents technique expérimental utiliséés dans notre travail .
Commencent par le mode opératoire indiquant la préparation de matiéres premiéres , préparation

des toles , et les différentes techniques de caractérisation mise en ceuvre .

Poudre utilise : on a utilisé les poudre suivents ,comme renforts dans la matrice a base de mg
AZ31B , et ont été elaborees par la méthode des sels fondus au niveau du laboratoire Etudes et
recherche en technologie industrielle ; et le TisSiC2 (34 um de granulométrie) a été fourni par
I'équipe de recherche MAX MXene de I'université Drexel, philadelphia. USA commercialisée sous
le nom MAXTHALZ312. On a utilisé le Cr, C, Al pour élaborer la phase Cr2AIC, etle Cr, Al , B
pour la phase Cr2AIB2 , et pour la phases MAB Fe2AIB2 , on a utilisé le fer , Al, B .

o
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CZaovmtant - IHG Oar
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Figure V.1 : Les différentes poudres utilisée pour elaborer les phases MAX\MAB
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Tableau IV.1 : les Caractéristiques des différentes poudres

Elément Marque Pureté %
Fere (Fe) BIOCHEM 99.5
Aluminium (Al) BIOCHEM 98
Bore (B) ALDRICH 95

C BIOCHEM 99,99

Cr BIOCHEM 98,9

IV.2. Les étapes d’élaboration les phases MAX\MAB :

1V.2.1 Pesaage :
Pour préparer quatre poudres différentes ( Fe:AlB2, CrAIC, Cr2AIB), tout d’abord on a fait un

mélange homogéne de poudres en utilisant les quantités molaires suivantes :( Cr=2 mol, C= 1
mol , Al = 1,2 mol ) pour la phase Cr2AIC , et pour la phase Cr2AIB2 on a mélangé (Cr = 2 mol
,Al=1,2mol , B= 1 mol), et aussi on a pesé ( Fe =2 mol , Al = 2 mol

,B= 2mol ), Ce mélange a été pesé avec une balance de précision 10 g.

Figure 1V.2 : balance analytique de précision ADAM

1V.2.2. Homogénéisation :
Nous avons broyé chaque mélange soigneusement dans un mortier jusqu’a obtenir une

texture fine et homogéne , puis on Les y met dans des boites en
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plastique, et on ajoute des billes pour avoir une bonne homogénéité des poudres en les agitant ,

les poudres ont été homogénéité pendant un période de 72h .

Figure IV.3 : mortier Figure 1V.4 : Poudre homogénéisé avec des billes

1V.2.3. Compactage a froide :
Aprés un mélange précis des poudres, celles-ci ont été placées dans le dispositif de compactage afin

de préparer les échantillons par compactage a froid. Cetteopération a été réalisée a 1’aide d’une

presse hydraulique de marque « SPEACAC ».

Figure 1V.5: presée hydraulique
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Aprés avoir mis la poudre dans le dispositif la poudre a été compacte avec une pression de 9

tonnes pendant 5 min.

1V.2.4. L’encapsulation :
La poudre compactée est placée dans un dispositif d’encapsulation, ou elle est entourée de KBr,

utilisé comme sel protecteur. L’ensemble est ensuite introduit dans la pastilleuse et soumis a une

pression de 5 tonnes.
Selon cette méthode, les pastilles de poudre destinées au frittage doivent impérativement étre

encapsulées et enveloppées de KBr.ou bien KCr .

Figure 1V.6 : les pastilles encapsulées

Aprés I'encapsulation, on a mis notre échantillon encapsulé dans creuset en Alumine contenant le
sel dans le four de type "NABERTHERM" a température 1000°.

-Cr2AIC : on a utilisé le sel KCI ,avec la température 1000° pendant 1 heure , et le taux é de

chauffage était 5°C\ min

-Fe2AIB2 et le Cr2AIB2 : on a utilisé le sel KBr , et la température 1100° pendant 1 heure , et le

taux de chauffage était 5 °C\min
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Figure IV.7 : Un four a moufle

1VV.2.5. Récupération des poudres :

Apres refroidissement, les échantillons sont récupérés en immergeant les creusets dans de I’eau
afin de dissoudre le sel. L’¢limination du KBr est ensuite facilitée a 1’aide d’une spatule en acier

inoxydable (INOX).

Aprés récupération, les poudres sont placées dans des béchers remplis d’eau distillée, puis soumises
a une agitation a I’aide d’un agitateur magnétique pendant une heure. Cette étape permet d’assurer
un nettoyage efficace des poudres en éliminant les résidus de sels utilisés.
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Figure 1V.8: agitateur magnétique

Une fois correctement rincées, une étape finale de filtration est requise, puis les poudres sont

Séchées dans une étuve de la marque MEMMERT.
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Figure IV.9 : étuve la marque MEMMERT.

Figure 1V.10 : la poudre Apres séchage
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IV.3. Préparation des échantillons par le procédé de FSP :
1V.3.1. Métal de base (matériaux a traiter) :

Le matériau utilisé dans ce travail est I'alliage de Magnésium AZ31B dont la composition
chimique est indiquée dans le tableau Tableau .1V. 1 sous forme de tole (200 mm x 200 mm x 8

mm ) pour un traitement par friction malaxage, la téle est représentée dans la figure I 1V. 1.

Figure V.11 : tole d'alliage de Magnésium AZ31B.

Tableau 1V.2 : composition chimique d'alliage de Magnésium AZ31B

Elément Al Zn Mn Si Mg Ba

Proportion 2,97 1,03 0,35 0,01 (Ba) (Ba)

1VV.3.2. Machine utilisée dans le procédé :
a) Fraiseuse horizontale automatique :

Une fraiseuse horizontale (figure 1V.2b) a été utilisée pour l'usinage des rainures. Qui sont de 3

mm de profondeur et de 2 mm de largeur a l'aide d'une lame circulaire a coupe.
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b) La fraiseuse verticale automatique :

Une fraiseuse verticale automatique (figure 1V.a) pour effectuer notre procédé FSP (I'élaboration).

Figure 1V.12 : a) Fraiseuse automatique vertical. b) Fraiseuse automatique horizontal

Les outils de friction : un outil non consommable en acier qui contient un épaulement
(20mm @) sans borne qui contient un pion de (6 mm @) et de 3 mm de longueur réalisé au

niveau de l'atelier d'usinage au département de Génie Mécanique.

Pion / Pin

Epaulement
/ Shoulder

Outil FSW
/ FSW tool

Figure 1V.13 : ’outil FSP
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a) Découpage de la tole : Le découpage de la tdle est réalisé dans une fraiseuse

horizontale automatique a I'aide d'une lame circulaire de 2 mm d'épaisseur (figure 1V.14).

Figure 1v .14 : le découpage de la tble

b) L'usinage des rainures sur la surface de la tole :

Pour l'usinage des rainures sur la téle on utilise la fraiseuse horizontale automatique a I'aide d'une
lame de coupe circulaire de 2 mm d'épaisseur et avec un jet d'eau (lubrifiant) pour la lubrification
et pour éviter I'affectation thermique de la tle. On réalise des rainures de 3 mm de profondeur et
2 mm de largeur sur la surface de la tole et entre une rainure et une autre une distance de 20 mm

pour la configuration 1% et pour la 2¢ configuration de 2 rainures entre chaque rainure on a une

distance de 10 mm .
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7
Figure V.15 : a) Fraiseuse horizontale automatique d'usinage (I'usinage de la tole). b) la tdle
apres l'usinage des rainures.

c) Remplissage de la poudre :

Le remplissage des rainures se fait en deux méthodes différentes :

-Remplir les rainures en poudre des phases : Cr:AlC, Cr:AlB:, TisSiC: et Fe:AlB: avec un bon

compactage.

-La méthode de fermeture des rainures, aprés avoir rempli les rainures en poudre des phases :
Cr2AIC, Cr:AlB:, TisSiC: et Fe:AlB: avec compactage. La rainure est fermée a l'aide d'un outil

non-consommable qui ne contient pas un pion a I'épaule.
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rainure fermee

Figure 1V.16 : a) remplissage de la poudre dans les rainures. b) outil sans pion.

IV.4. Le procédé FSP :

Dans notre travail on utilise une fraiseuse verticale automatique pour effectuer notre procédé FSP

(friction stir processing le traitement par friction malaxage).

Le montage nécessaire pour I'élaboration du procédé FSP est représenté dans la figure 1V . 17, et
pour cela on fixe la tble de magnisium sur la table de la fraiseuse a l'aide d'un bridage, avec le

montage de I'outil qui doit étre fixe dans le mandrin de la fraiseuse a I'aide d'un porte-outil.
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L'outil FSP

Mandrin = Bridage

|4

Figure V.17 : le montage exérimental.

1V.4.1. Les étapes d'élaboration du procédé :

e . La pénétration de I'outil : pendant que l'outil tourne a une vitesse de rotation de 1200
rpm, le pion de l'outil est forcé dans la tble (pénétrant dans la téle pour une épaisseur de 3
mm) et I'épaulement entre en contact avec la surface de la tdle. Le frottement entre I'outil
et la surface de la téle génére une chaleur qui ramollit le matériau (AZ31B) sans atteindre
la température de fusion du matériau

e . Ledéplacement de I'outil : I'outil FSP rotatif est transversal selon la direction souhaitee
avec une vitesse d'avance de 8 mm/s selon le long de la rainure. La rotation du pion fait
I'action d'agitation du métal de base ramolli et un chauffage est produit par le frottement
de I'épaulement rotatif et la surface de la tole

e . Ledégagement de I'outil : & la fin de la zone traitée (extremite de la téle) I'outil remonte
verticalement & la méme vitesse de rotation initiale

Les étapes d'élaboration sont schématisées dans la figure 1V.18

55



Chapitre 1V : méthode expérimentale

1 étape : pénétration de I'outil.

La Zone Traité

2¢ étape : le déplacement de I'outil selon la transversal de la tole
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e —

-

-

3¢ étape : déegagement de l'outil.

Figure 1V.18 : les étapes d'élaboration. a) pénétration de I'outil. b) déplacement de I'outil selon
la transversal de la tole. ¢) dégagement de I'outil.
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Figure 1V.19 : les principales étapes du procédé FSP

W

IV.5. Préparation des échantillons :
IV.5.1. Le découpage des zones traitées :

Pour le découpage des zones traitées, on a utilisé une scie a métaux au niveau de I’atelier d’usinage

du département de génie mécanique.

Le découpage a été fait dans le plan transversal de la zone de traitement par friction-malaxage

Aprés avoir découpé chaque zone de traitement selon chaque configuration, on découpe des

rrrrr

des irrégularites.
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IV.5.2 : Le polissage mécanique des échantillons :

La premiére étape c’était le polissage grocier ou on a fait le polissage a la main, en utilisent des
papiers abrasifs du grade allant de 80 jusqu ‘a 4000 .il est connu que le magnésium est tres sensible

a1’oxydation, donc on a utilisé 1I’éthanol au lieu de I’eau pour la lubrification durant le polissage.

Ensuite, on a procéde vers la deuxiéme étape qui est le poulissage de finition, a 1’aide une
suspension diamanté grade 1 \ 4 Micrométre sur un tissus velours, et en ringent toujours avec

I’éthanol. A la fin, on séche I’échantillon a ’aide d’un séchoir.

Pour observer les différents microstructure, on a fait un attaque chimique avec une solution d’acide
picral constituée de : 5ml acid acetic, 5 ml d’eau distillé , 2,1 gr d’acide picrique et 35 ml d’éthanol

, pendant 10 seconds

Figure 1V.20 : La suspension diamanté de 1\4 micrometre
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Figure 1V.21 : Polisseuse

1VV.6. La caractérisation des échantillons :
IV.6.1. La caractérisation optique :

« La Microscopie Optique : Il s’agit d’une observation de la surface moyennant des agrandissements
allant de 50 a 1000. Dans un microscope optique la lumiere (composée de photons) passe a travers
un condenseur enfin lumineux en un rayon de lumiére. La lumiere ainsi focalisée traverse
I’échantillon. La lentille de 1’objectif permet un premier agrandissement (entre x100 et x500) puis
la lentille I’oculaire apporte un deuxiéme grossissement (en général x10) et I’Sil recgoit enfin

I’image :
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e 4

Figure 1V.22 : le microscope optique Nikon Eclipse
Agrandie. L’agrandissement final correspond au produit des deux grossissements des deux lentilles

de verre la figure représente le principe d’un microscope optique.

La qualité de I’image dépend du pouvoir de résolution du microscope qui est en grande partie liée
a la qualité des lentilles grossissantes et également a la longueur d’onde de L’examen
micrographique des échantillons a été effectué 1’aide d’un microscope optique Nikon ECLIPSE
LV100ND. Les clichés sont obtenus par I’intermédiaire d’une caméra en couleur Nikon la lumiere
(0.4pum 3 0.7 um).La limite de résolution du microscope standard est de 0.22 um, ce qui permet au
final un agrandissement possible de 1000 fois sans perte de qualité. En dessous de cette limite de
résolution le microscope optique ne permet pas d’avoir une image correcte.

IVV.6.2. Caractérisations tribologiques :

Le comportement tribologique n’est pas une propriété intrinséque, mais dépend des caractéristiques
mécaniques et structurales des matériaux en contact. Les essais ont été réalisés avec un tribometre
rotatif de type « bille sur plan » (TRIBO technic), au Centre de Recherche en Technologie
Industrielle (CRTI), en mode rotation, avec une bille en acier 100Cr6 (diamétre 6 mm, module

d’Young 205 GPa) utilisée comme contre-COrps.
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Les tests ont été effectués dans des conditions non lubrifiees, a température ambiante (22,4 °C) et

avec une humidité relative de 35,6 %. Les mesures incluent :

« le coefficient de frottement dynamique et instantané,
o la perte de masse (avant/apres pesée),

o etle taux d’usure, calculé via le logiciel tribotester couplé au tribometre.

Ce dispositif permet aussi 1’analyse des pistes d’usure, essentielles pour comprendre les
mécanismes d’usure. 1| comprend une table rotative, des capteurs de température et d’humidité, un
systéeme de positionnement vertical/lateral motorisé, et un bras supérieur permettant 1’application

des charges .

Figure 1V.23 : Tribométre de type Anton Paar CSM tribométre, switzland
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IV.6.3. Caractérisations mécaniques :

1V.6.3.1. Essais Micro-dureté Vickers :

Des mesures de micro-dureté ont été réalisees sur les 5 échantillons avec une machine de
microdurete automatique Vickers (La force appliquée est de 3 kg pendant 10 secondes sur 2 profiles
horizontal le lerest a 1 mm de la surface de traitement selon 1’épaisseur et une autre ligne a 2mm
de la surface de traitement selon I’épaisseur de 1’échantillon avec un pat de 0.3 mm et autre profile
vertical dans le noyau pour une épaisseur de 4.5 mm avec un pasde 0.3 mm. La force a été vérifiée
sur les zones traitées ont été sélectionnées. Les indentations ont été faites sur une ligne horizontale
de la zone traitée de maniere a cibler toutes les zones (ZAT, ZATM, Noyau) de la surface des

composites afin de comparer la dureté.

Figure 1V.24 : la machine de microdureté automatique Vickers
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1. Microstructures :

Figure V.1 : Micrographies optiques des vues panoramiques des joints de malaxage pour les différents
échantillons, a) FSPO, b) Fe2AIB2, ¢) Cr2AIC, d) Cr2AIB2 et d) Ti3SiC2.

64



Chapitre V : Discussion et Résultats

FSPO:
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Figure V.2 : Microstructures des différentes zones de 1’alliage AZ31B (FSP0),
a) Zone de malaxage (ZM), b) Zone affecté Thermomécaniquement (ZATM), c)
Zone affecté thermiquement (ZAT) et d) Métal de base (MB)
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Fe2AlB2

Figure V.3 : Microstructures des différentes zones du composite AZ31B/Fe2AlB2,
a) ZM, b) ZATM, ¢) ZAT et d
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Figure V.4 : Microstructures des différentes zones du composite AZ31B/Cr2AIC,
a) ZM, b) ZATM, c) ZAT et d) MB
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Cr2AIB2

Figure V.5 : Microstructures des différentes zones du composite AZ31B/Cr2AIB2

a) ZM, b) ZATM, c) ZAT et d) MB
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Ti3SiC2

»
PR o

Figure V. 6 : Microstructures des différentes zones du composite AZ31B/Ti3SiC2,
a) ZM, b) ZATM, c) ZAT et d) MB
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Tableau V.1 : les valeurs de la taille des grains

Echantillon\Zone MB ZATM ZAT ZM

FSP O 226,81155H™ 99,64613 MM 565,63205 ™ 13,44439 4™
Ti3SiC2 150,71038 +™ 106,26547 +™ 355,92706 ™ 2276 H™
Fe2AlB2 130,422 ™ 335,61394 H™ 59,26927 ™ 8,51828 MM
Cr2AIC 169,61191+™ 51,48693 M™ 929,05886 H™ 6,58011 H™
Cr2AIB2 367,62234 H™ 254,49597 4™ 349,35024 4™ 2,54762 "™

Des observations microscopiques ont ¢té réalisées sur la section transversale de 1’échantillon du
composite de surface AZ31B renforcé avec des phases MAX et MAB- Les images obtenues par
microscopie optique & un grossissement de 500X révélent les différentes zones affectées par le
procédé de friction stir processing (FSP) (Figures V.2.3.4.5 et 6). Dans la zone de malaxage (ZM),
une microstructure caractérisée par le raffinement des grains et une forte densité de joints de grains
a été observée (Figure V.2.3.4.5.6, a), en comparaison avec les grains plus grossiers du matériau
de base (MB) (Figures V.2.3.4.5.6, d)- Cette observation est corroborée par I’analyse de la taille
des grains présentée dans le tableau (V .1)- La zone affectée thermomécaniquement (ZATM),
visible dans les Figures V.2.3.4.5.6, b) ainsi que la zone affectée thermiquement (ZAT) (Figures
V.2.3.4.5.6, ¢), entourent entierement la SZ recristallisée- Dans la ( ZATM), une densité de joints
de grains plus élevée que celle observée dans la région du (MB ) est mise en évidence, bien que la
taille moyenne des grains y soit plus grande que dans la ( ZM) mais plus petite que dans le ( MB)-
Des caractéristiques similaires sont également observées dans la( ZAT-) . Dans ces zones, les effets
de la recristallisation dynamique et de la déformation plastique sont moindres, en raison d’une

dissipation thermique significative vers le matériau de base.

Dans le cas du composite renforcé avec la phase MAX, L’image (Figure V .1.a) montre une
microstructure trés fine, homogene, avec des grains difficilement discernables a I’ceil nu, ce qui
suggeére un fort raffinement de la structure, typique d’un traitement par FSP (Friction Stir
Processing) bien optimisé- L aspect trés dense et la faible taille apparente des grains indiquent une

possible structure submicronique, voire nanometrique- L’optimisation des conditions de friction
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stir processing (FSP) pour I’alliage AZ31B permet d’obtenir un raffinement microstructural
significatif, avec une taille de grains pouvant atteindre I’échelle submicronique voire
nanomeétrique- Pour cela, il est essentiel de combiner une vitesse de rotation modérée avec une
vitesse d’avance ¢levée selon I’article[25], afin de générer une déformation plastique intense tout
en limitant la montée excessive en température qui favoriserait la croissance des grains: L’emploi
de plusieurs passes renforce le raffinage par recristallisation dynamique répétée-- Ces conditions,
associees a une géomeétrie d’outil optimisée , permettent d’atteindre des tailles de grains comprises
entre 100 et 500 nm, avec des résultats encore plus fins (environ 1,9 um)- Ce raffinement
microstructural s’accompagne d’une amélioration notable des propriétés mécaniques, notamment
une dureté accrue, rendant le FSP sous conditions contr6lées particulierement adapté pour

améliorer la performance de I’alliage AZ31B dans des applications exigeantes [26] .

2. Evaluation des propriétés mécaniques :

» Evaluation de la Micro-Dureté Vickers :
Les variations de microdureté sur les sections transversales FSP sont présentées dans la figure -- -
Les résultats ont montré que I'AZ31B a connu une augmentation significative de sa dureté lorsqu'il
a été renforcé avec les différentes céramiques utilisées dans ce travail (Ti3SiC2, Fe2AIB2, Cr2AIC,
Cr2AIB2) ; Tandis que le composite AZ31B/Ti3SiC2 posséde la valeur de dureté la plus élevée,
atteignant un maximum de 180 HV, soit pres du double de celle des matériaux initiaux. La matrice
AZ31B non renforcée avait une valeur de dureté environ 54 Hv. Apres l'intégration de la phase
MAB (Fe2AIB2), la dureté a augmenté jusqu'a une valeur moyenne de 84 Hv. Pour le composite
AZ31B \ Cr2AIB2, la dureté de la matrice AZ31B non renforcée était d'environ 40 Hv , Apres
I'incorporation de la phase MAB, la dureté moyenne a augmenté jusqu'a une valeur moyenne de 75
Hv. D'autre part, la matrice AZ31B non renforcée présentait une dureté d'environ 51 Hv. Aprés
I'incorporation de la phase MAX (Cr2AIC), la valeur de dureté moyenne a augmenté de maniere
significative, atteignant environ 81 Hv. Ces valeurs indiquent que I'incorporation des phases MAB
et MAX dans la matrice de magnésium AZ31B conduit a une augmentation notable de Dureté -
Cette amélioration significative suggére un effet de renforcement clair et direct des phases

introduites sur les propriétés mécaniques du composite.

Il convient de noter que les composites a matrice métalliqgue (MMC) utilisant des particules comme

renfort présentent différents mécanismes de renforcement : renforcement des joints de grains et de
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sous-grains (relation de Hall-Petch), dislocations induites par la différence de coefficient de
dilatation thermique (CTE) entre la matrice et le renfort, déformation élastique a l'interface matrice-
renfort et blocage des dislocations di aux particules de renfort (théorie d'Orowan). Dans les
composites a matrice d'alliages de magnésium élaborés par la technique FSP, il a également été
rapporté que la taille des grains a un impact direct sur la dureté. Etant donné que l'augmentation du
nombre de passes d'outil entraine un affinement des grains et des particules [ 27]. La figure 1
présente les micrographies optiques des différentes zones des échantillons FSP. On observe
clairement que tous les échantillons ont présenté un affinement significatif des grains dans la zone
agitee et présentent des interfaces nettes entre la matrice de magnésium et les particules de
renforcement, ce qui explique la dureté plus élevée enregistrée dans ces régions. Parmi les
mécanismes mentionnés ci-dessus, le renforcement des joints de grains a été identifié comme le

principal facteur influengant la dureté de nos composites.

En conclusion, 1'ajout de Ti3SiCz a démontré une amélioration exceptionnelle de la dureté des
composites AZ31B, trois fois supérieure a celle du métal de base AZ31B, offrant des améliorations

significatives par rapport aux autres particules céramiques testées.

Ces résultats suggerent que le Ti3SiC: est un choix particulierement pertinent pour améliorer les

propriétés mécaniques des composites AZ31B, notamment en termes de dureté.

Selon larticle [28], la supériorité du Ti3SiC. comme renfort dans les composites a base de
magnésium est principalement attribuée a deux facteurs. Premiérement, la morphologie des
particules de Ti3SiC2, caractérisée par des microfissures et des délaminages, favorise un fort
emboitement mécanique avec la matrice de magnésium, assurant un transfert de charge efficace.
Deuxiemement, I'affinité de l'aluminium, souvent présent dans les alliages de magnésium (tels que
la série AZ), pour le Ti3SiC2 permet une meilleure liaison interfaciale, optimisant ainsi les
propriétés mécaniques du composite. A I'inverse, les autres particules de renforcement, avec leurs
particules plus lisses et leur interaction moins favorable avec l'aluminium dans la matrice
(potentiellement exacerbee par la présence de zinc), ne parviennent pas a atteindre le méme niveau

de performance de renforcement.
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Figure V.7 : Variation de la Microdureté vickers a travers le joint de malaxage
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Evaluation du coefficient de friction :

L’alliage de magnésium AZ31B, malgré sa faible densité et ses bonnes propriétés mécaniques,
présente une resistance a 1’usure limitée- L’incorporation de particules céramiques via friction stir
processing (FSP) est une voie prometteuse pour améliorer ses performances tribologiques- Cette
¢tude évalue 1’évolution du coefficient de frottement de I’AZ31B et de ses compositesFSP’ed
renforcés par (Fe:AlB2, Cr:AlC, Cr2AlB:, TisSiC:), afin de déterminer leur potentiel sous

différentes conditions de frottement -

On observe que, pour toutes les charges, le matériau témoin (AZ31B) présente un FCOF plus élevé
et nettement plus fluctuant, surtout a partir de 5 N, ou les pics de frottement deviennent trés
marqués, indiquant une dégradation rapide de la surface et une usure prononcée. La fluctuation
accrue du coefficient de frottement dans I’alliage AZ31B pur a haute charge est liée a la formation
de débris d’usure et a des phénomenes d’adhérence intermittents, observés dans des études sur le
comportement tribologique des alliages AZ31B non renforcés selon I’articles[29] , A I’inverse les
composites FSP’ed montrent une nette amélioration du comportement tribologique- A 1 N et 2 N,
tous les composites présentent un FCOF inférieur a celui du témoin, avec une stabilité remarquable-
Parmi eux, TisSiC: et Fe2AlB: se distinguent par un coefficient de frottement particulieérement bas
et tres peu de fluctuations, ce qui traduit une excellente résistance a 1’'usure. Pour CrAIC et
Cr2AlB:, le FCOF reste également inférieur au témoin, mais avec une stabilité un peu moindre,

surtout pour Cr2AlIB: a charge plus élevée:

A5 N, la différence s’accentue , le témoin AZ31B montre des pics importants de FCOF, alors que
les composites, et en particulier TisSiC: et Fe:AIB-, maintiennent un frottement faible et stable- A
10 N, cette tendance se confirme ; TisSiC: et Fe:AlB:2 conservent un FCOF modéré avec peu de
variations, ,L’efficacité des particules TisSiC: et Fe2AlB2 dans la réduction du frottement est liée a
leurs caractéristiques intrinséques, notamment leur structure MAX phase pour TisSiCa, qui confere
des propriétés auto-lubrifiantes, comme expliqué dans les études sur les composites a base de
phases MAX [30] , tandis que Cr2AlB: et Cr2AIC affichent des valeurs intermédiaires, mais

toujours meilleures que I’AZ31B pur .
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Le réle du procédé FSP dans 1’amélioration des propriétés tribologiques s’explique par I’affinage
de la microstructure, la réduction des défauts et la dispersion uniforme des particules céramiques,
ce qui a été démontré dans plusieurs publications sur les composites AZ31B traités par FSP
[31]Cela met en avant leur potentiel pour des applications nécessitant une excellente résistance a

I’usure sous des conditions de charge variées-
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Figure V.8 : La variation du coefficient de friction durant les tests de tribologie avec différentes charges
appliquées a) 1N, b) 2N, c) 5N et d) 10N.
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» Evaluation du taux d’usure :

Les résultats des essais d’usure réalisés sous différentes charges (L N, 2 N, 5 N et 10 N) montrent
une réduction significative du taux d’usure pour la majorité des composites renforcés par rapport a
I’alliage de base AZ31B, ce qui témoigne de I’efficacité des particules ceramiques comme renfort.
Le composite AZ31B/TisSiC: présente les meilleures performances tribologiques, avec des taux
d’usure les plus faibles a toutes les charges appliquées, confirmant son efficacité comme agent de
renforcement. Les composites Fe:AlIB: et Cr.AlB: montrent également de bons résultats, bien
qu’ils soient 1égérement moins performants. En revanche, le Cr:AIC entraine une dégradation du
comportement a 1’usure, enregistrant des taux systématiquement plus élevés que 1’alliage de base,
ce qui limite son intérét dans les applications nécessitant une résistance accrue a 1’usure. Sous une
charge de 1 N, le taux d’usure de I’alliage de base AZ31B atteint 2,2 x 10 mm?3/N-m. En
comparaison, le composite renforcé par TisSiC: présente une nette amélioration avec une valeur
réduite a 1,0 x 10~ mm3/N-m. Les composites Fe:AlB: et Cr.AlB: affichent également des baisses
respectives a 1,6 x 1072 et 1,3 x 10 mm?*/N-m. En revanche, le composite Cr:AIC enregistre un
taux d’usure plus élevé que 1’alliage de base, atteignant 2,5 x 10> mm3/N-m. .A 2 N, les tendances
se confirment : AZ31B diminue a 1,9 x 1073, tandis que TisSiC: reste le meilleur avec 1,0 x 1073
mm3/N-m, suivi de Fe:AlB: (1,2 x 107%) et Cr2AIB: (1,4 x 107%). Cr.AIC affiche encore la plus
mauvaise performance avec 2,1 x 10 mm3/N-m. .Sous une charge de 5 N, I’alliage de base a un
taux d’usure de 1,4 x 102 mm?3/N-m, tandis que TisSiC. se distingue avec 0,9 x 1073. Les
composites Fe:AlB: et Cr:AlB: suivent avec 1,1 x 1073 et 1,2 x 1073, respectivement. Le Cr:AIC
reste le moins performant avec 1,6 x 10 mm*N-m. A 10 N, la tendance reste la méme : le taux
d’usure de ’AZ31B est de 1,2 x 10* mm?*N-m, tandis que TisSiC: atteint le taux le plus faible
avec 0,8 x 1073, Les composites Fe:AlB: et Cr2AlB: présentent des valeurs de 1,0 x 102 et 1,1 x

1073, alors que Cr:AIC demeure le moins résistant a I’usure avec 1,5 X 10 mm?3/N-m.

Selon les recharches précédents [32], ils ont constaté que diminution du taux d’usure observée
dans les composites a matrice magnésium renforcés est principalement due a plusieurs mécanismes
de renforcement. Tout d’abord, la formation de films d’oxydes protecteurs limite les réactions
chimiques avec la surface de contact et réduit I’usure par oxydation. Ensuite, I’introduction de
particules céramiques dures (telles que SiC, TisSiC. ou AlB:) améliore la dureté globale du

matériau, ce qui freine la deformation plastique et réduit 1’usure abrasive.

76



Chapitre V : Discussion et Résultats

De plus, ces particules peuvent former une couche de transfert stable qui agit comme un lubrifiant
solide, diminuant ainsi 1’usure adhésive. Certains composites permettent également une réduction
de I’usure par délamination, en limitant la propagation des fissures en sous-surface grace a une
microstructure plus fine et plus stable thermiquement. Ainsi, les principaux types d’usure atténués
sont : I’usure abrasive, adhésive, par oxydation, par délamination, et la déformation plastique

sévere[33].

Dans notre travail, et Selon I’article [34] , la différence de perte d’usure entre les matériau tend a
diminuer a mesure que la charge appliquée augmente. Ce phénomene est principalement lié a
I’écrouissage progressif qui se produit pendant les cycles d’usure, entrainant un durcissement de la
surface du matériau. Lorsque la microstructure est affinée, avec une taille de grain plus petite, cela
augmente la surface des joints de grains, ce qui favorise la génération d’un plus grand nombre de
dislocations lors de la déformation. Cette densité accrue de dislocations contribue a ameliorer la
résistance a I’usure par renforcement structural localisé, réduisant ainsi la perte de matiére, méme

sous des charges plus éleves.
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Conclusion :

Ce travail a permis d’élaborer des composites a matrice métallique, a base d’alliage de
magnésium AZ31B renforce par des phases MAX et MAB.

L’incorporation des phases renforgantes améliore significativement la microstructure, la
dureté et les propriétés tribologiques du composite.

Une dispersion homogéne des particules et une bonne adhésion a la matrice ont contribué
a une meilleure résistance a I’usure et a une réduction du coefficient de frottement.
L’intégration des phases MAX et MAB s’avére étre une stratégie efficace pour renforcer
les propriétés mécaniques et tribologiques du matériau.

La qualité de la dispersion et la cohésion aux interfaces sont des facteurs clés pour obtenir
un composite performant.

Cette étude ouvre des perspectives prometteuses pour le développement de matériaux
Iégers, durables et adaptés aux exigences industrielles modernes.

I1 est essentiel d’optimiser les procédés de fabrication afin d’améliorer la répartition des
phases renforcantes et la qualité des interfaces.

Des recherches complémentaires sur le comportement en fatigue et sous sollicitations
thermomécaniques sont nécessaires pour mieux comprendre les mécanismes
d’endommagement et améliorer la durabilité.

Ce mémoire constitue une base solide pour le développement futur de matériaux composites

innovants répondant aux besoins technologiques actuels.
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